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RESUMO 
Polihidroxibutirato (PHB) é um poliéster completamente biodegradável e biocompatível. O 
interesse no desenvolvimento, produção e comercialização do PHB vem crescendo por ser 
um produto biodegradável e de produção integrada à cadeia de açúcar e álcool. A secagem 
é uma importante etapa do processo de produção do PHB, pois para o adequado pós-
processamento desse material deve-se garantir um teor de umidade limite de 0,5%. Neste 
contexto, este trabalho teve como objetivo estudar uma tecnologia de secagem, em um 
produto inovador e de importância na preservação ambiental. Foi realizado um estudo da 
fluidodinâmica e dos mecanismos de secagem do PHB em um leito fluidizado pulsado 
rotativo (LFPR). A escolha do equipamento baseou-se no fato de que o PHB úmido é 
coesivo e não apresenta fluidização convencional de qualidade. O secador de LFPR utiliza 
a pulsação do ar para desfazer os aglomerados de PHB melhorando a circulação das 
partículas dentro do leito. O presente estudo também incluiu a caracterização física do 
material antes e após a secagem. Para os ensaios de caracterização em que os equipamentos 
não trabalham em presença de umidade, a liofilização do PHB foi a alternativa encontrada 
para se caracterizar o material antes da secagem. O PHB apresentou um excelente 
comportamento fluidodinâmico em LFPR. A frequência de pulsação de 10 Hz foi a que 
apresentou comportamento mais favorável, com queda de pressão moderada e patamares de 
estabilidade. Por meio dos ensaios fluidodinâmicos foi possível determinar a velocidade de 
mínima fluidização vigorosa pulsada (VMV), parâmetro que ajudou a estabelecer a 
velocidade empregada para os experimentos de secagem. Durante a secagem do PHB foi 
avaliada a influência que a temperatura, velocidade e frequência de pulsação do ar exercem 
na cinética de secagem. Verificou-se excelente contato entre as partículas de PHB e o ar 
aquecido, com elutriação somente nos primeiros 10 minutos de secagem. As curvas de 
secagem do PHB indicaram períodos de taxa de secagem constante e decrescente. A 
temperatura e a velocidade do ar influenciaram positivamente o processo. Além disso, foi 
 x  
detectada a existência de um outro solvente além da água nas amostras de PHB, por meio 
da comparação entre as curvas de secagem obtidas com medidas de umidade feitas em 
estufa e em Karl Fischer. A análise termogravimétrica (TGA) também ajudou a detectar a 
presença de outro solvente além da água nas amostras de PHB. Os ensaios de 
caracterização física mostraram que as condições operacionais de secagem testadas não 
provocaram a degradação das partículas de PHB. Sob as condições consideradas ótimas de 
secagem, temperatura de 90 ºC, frequência de 7 Hz e velocidade do ar 0,40 m/s, foi atingida 
umidade igual a 0,56%, demonstrando a viabilidade do secador LFPR. 
 xi  
ABSTRACT 
Poly-hydroxybutyrate (PHB) is polyester, completely biodegradable and biocompatible. 
The interest on its development, production and commercialization has arisen due to its 
biodegradability and production integrated to the sugar and alcohol chain. Drying is an 
important step of the PHB production because an adequate post-processing is achieved only 
at moisture contents less than 0.5%. The goal of this work was to study a drying technology 
for this innovative product of relevant importance for the environmental preservation. The 
fluid-dynamic and drying mechanisms analyses were made in a rotating-pulsed fluidized 
bed (RPFB). The equipment was chosen based on the fact that the wet PHB is cohesive and 
doesn’t work properly in a conventional fluid bed. The RPFB dryer uses the air pulsation to 
undo the PHB agglomerate improving the circulation of the particles inside the bed. This 
study also included the physical characterization of the material before and after the drying. 
For the characterization tests that wouldn’t work with moisture presence, the liophilization 
was the best alternative to characterize the material before the drying process. The PHB 
showed an excellent dynamic behavior in RPFB. The pulsation frequency of 10 Hz 
presented the most favorable fluid dynamic conditions, resulting in moderate pressure drop 
and regime stability. Based on the fluid-dynamic study it was possible to determine the 
minimum vigorous fluidizing air flow (MVF), an important parameter to set the air velocity 
range for the drying experiments. An excellent contact between the PHB particles and the 
hot air was obtained during the drying runs, with particles elutriation only during the first 
10 minutes. The influence of the temperature, velocity and frequency of air pulsation was 
evaluated on the drying kinetics. The PHB drying kinetics presented constant and 
decreasing-rate drying periods. The drying process was positively influenced by the air 
temperature and velocity. Furthermore, the presence of another solvent additionally to the 
water was detected in the PHB samples through the comparison between the drying curves 
obtained with moisture measurements made in an oven and in Karl Fischer equipment. The 
 xii  
thermo gravimetric analysis also helped to detect the presence of another solvent in the 
PHB samples. The physical characterization tests showed that the drying operating 
conditions didn’t cause degradation on PHB particles. The RPFB dryer showed to be a 
viable technique to dry PHB, as moisture content of 0.56% was reached at optimal 
operating conditions of air temperature of 90oC, air velocity of 0,40 m/s and frequency of 
pulsation of 7 Hz. 
 
 
 xiii  
SUMÁRIO 
AGRADECIMENTOS .................................................................................................. vi 
RESUMO........................................................................................................................ ix 
ABSTRACT ................................................................................................................... xi 
SUMÁRIO.................................................................................................................... xiii 
LISTA DE FIGURAS.................................................................................................. xvi 
LISTA DE TABELAS................................................................................................. xxi 
NOMENCLATURA .................................................................................................. xxiii 
CAPÍTULO 1 - INTRODUÇÃO................................................................................. 26 
CAPÍTULO 2 - REVISÃO BIBLIOGRÁFICA E DE FUNDAMENTOS .............. 29 
2.1 Biopolímeros ........................................................................................................... 29 
2.2 Polihidroxialcanoatos (PHAs) ............................................................................... 31 
2.3 Polihidroxibutirato (PHB) ..................................................................................... 33 
2.3.1 Propriedades mecânicas do PHB.......................................................................... 34 
2.3.2 Propriedades térmicas do PHB ............................................................................. 34 
2.4 Produção de PHB no Brasil ................................................................................... 35 
2.5 Secagem do PHB ..................................................................................................... 37 
2.6 Fundamentos de secagem....................................................................................... 39 
2.6.1 Curvas de secagem ................................................................................................ 40 
2.6.2 Determinação do conteúdo de umidade em um sólido úmido............................... 42 
2.6.3 Modelos matemáticos de secagem......................................................................... 44 
2.7 Secador de Leito Fluidizado .................................................................................. 47 
2.7.1 Velocidade de mínima fluidização......................................................................... 47 
2.7.2 Classificação das partículas de acordo com as características fluidodinâmicas 
e regime de fluidização................................................................................................... 50 
2.7.3 Fluidização de partículas úmidas e coesivas ........................................................ 53 
 xiv  
2.7.4 Tipos de Secadores de Leito Fluidizado................................................................ 54 
2.8 Secador de Leito Fluidizado Pulsado.................................................................... 55 
2.8.1 Exemplos de Secadores de Leito Fluidizado Pulsado ........................................... 55 
2.8.2 Fluidodinâmica do Leito Fluidizado Pulsado ....................................................... 60 
2.8.3 Secagem em Leito Fluidizado Pulsado.................................................................. 65 
CAPÍTULO 3 - MATERIAIS E MÉTODOS ............................................................ 69 
3.1 Matéria-prima......................................................................................................... 70 
3.2. Equipamento experimental................................................................................... 71 
3.3 Testes preliminares................................................................................................. 74 
3.4 Comportamento fluidodinâmico do PHB no LFPR ............................................ 75 
3.5 Secagem do PHB no LFPR .................................................................................... 76 
3.6 Determinação do conteúdo de umidade das amostras de PHB .......................... 79 
3.7 Caracterização física das partículas de PHB ....................................................... 81 
3.7.1 Distribuição de tamanho das partículas ............................................................... 82 
3.7.2 Distribuição de massa molecular .......................................................................... 83 
3.7.3 Medidas de Densidade........................................................................................... 84 
3.7.4 Análise Morfológica .............................................................................................. 86 
3.8 Análise térmica do PHB por TGA ........................................................................ 86 
CAPÍTULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSÃO...................................................... 88 
4.1 Comportamento fluidodinâmico do PHB no LFPR ............................................ 88 
4.2 Estudo da secagem do PHB em LFPR.................................................................. 91 
4.2.1 Parâmetros do LFPR medidos durante a secagem ............................................... 93 
4.2.2 Curvas de secagem .............................................................................................. 101 
4.2.3 Ajuste dos dados experimentais de cinética de secagem..................................... 105 
4.2.4 Análise estatística dos resultados obtidos ........................................................... 107 
4.2.5 Medidas de umidade pelo método da estufa e Karl Fischer ............................... 114 
4.3 Caracterização física das partículas de PHB ..................................................... 119 
4.3.1 Distribuição do tamanho de partículas ............................................................... 119 
4.3.2 Distribuição de massa molecular ........................................................................ 121 
4.3.3 Medidas de densidade ......................................................................................... 122 
4.3.4 Análise morfológica............................................................................................. 125 
4.4 Análise térmica do PHB por TGA ...................................................................... 128 
 xv  
CAPÍTULO 5 – CONCLUSÕES E SUGESTÕES PARA TRABALHOS 
FUTUROS ................................................................................................................... 130 
5.1 Conclusões ............................................................................................................. 130 
5.1.1 Fluidodinâmica do PHB em LFPR...................................................................... 130 
5.1.2 Secagem do PHB em LFPR ................................................................................. 131 
5.1.3 Caracterização física das partículas de PHB antes e após a secagem proposta 132 
5.1.4 Análise térmica do PHB úmido por TGA ............................................................ 133 
5.2 Sugestões para trabalhos futuros ........................................................................ 133 
REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS ..................................................................... 135 
 xvi  
 
LISTA DE FIGURAS 
Figura 2.1: Grânulos de polihidroxibutirato (PHB) no interior da bactéria bacillus 
megaterium (GOUDA et al., 2001). ............................................................ 32 
Figura 2.2: Molécula de PHA (PHB INDUSTRIAL S.A., 2008). ................................. 32 
Figura 2.3: Fluxograma do processo de extração e recuperação de PHAs a partir de 
biomassa celular (PHB INDUSTRIAL S.A., 2008). ................................... 36 
Figura 2.4: Curva de secagem do PHB (LIMA, 2004)................................................... 38 
Figura 2.5: Curva de secagem convectiva típica (Baseado em STRUMILLO e 
KUDRA, 1986)............................................................................................ 40 
Figura 2.6: Curva da taxa de secagem (STRUMILLO e KUDRA, 1986). .................... 40 
Figura 2.7: Curvas de temperatura do material – centro e superfície (Baseado em 
STRUMILLO e KUDRA, 1986). ................................................................ 41 
Figura 2.8: Medida experimental da velocidade de mínima fluidização pelo método 
gráfico (adaptado de SAXENA e VOGEL, 1977)....................................... 49 
Figura 2.9: Diagrama de fluidização de Geldart (GELDART, 1986). ........................... 51 
Figura 2.10: Regimes de de fluidização (GRACE, 1986). ............................................. 52 
Figura 2.11: Tipos de slugs formados em leitos fluidizados: (a) slugs assimétricos 
convencionais, (b) slugs de parede, (c) slugs flutuantes e (d) slugs axiais 
(DAVIDSON et al., 1985)........................................................................... 53 
Figura 2.12: Esquema de ponte líquida atuando entre duas partículas (Baseado em 
YANG, 2006). ............................................................................................. 54 
Figura 2.13: Diagrama de um leito fluidizado pulsado com três câmaras 
(GAWRZYNSKI e GLASER, 1996). ......................................................... 56 
Figura 2.14: Esquema de um leito fluidizado pulsado com pulsação longitudinal 
(GAWRZYNSKI e PIECZABA, 2000). ..................................................... 57 
Figura 2.15: Leito fluidizado pulsado rotativo com 4 câmaras (NITZ, 2006). .............. 57 
 xvii  
Figura 2.16: Secador de leito fluidizado pulsado com pulsação por meio de folhas 
metálicas (PRACHAYAWARAKORN et al., 2005). ................................. 58 
Figura 2.17: Representação esquemática das folhas metálicas para ocasionar 
pulsação em leito fluidizado (PRACHAYAWARAKORN et al., 2005). ... 58 
Figura 2.18: Esquema de leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOVe 
DJURKOV, 1992). ...................................................................................... 59 
Figura 2.19: (a) Disco rotativo utilizado no sistema de alimentação do ar no leito 
fluidizado pulsado rotativo (AMBRÓSIO-UGRI, 2003) e (b) Diagrama 
esquemático do sistema de secagem (AMBRÓSIO-UGRI e TARANTO, 
2007). ........................................................................................................... 60 
Figura 2.20: Queda de pressão em função da vazão de ar para diferentes sistemas de 
fluidização. LFC, LFAM e LFPR para várias frequências de pulsação 
do disco (AMBRÓSIO-UGRI, 2003). ......................................................... 62 
Figura 2.21: Queda de pressão em função da velocidade do ar com CMC em leito 
fluidizado pulsado rotativo e leito fluidizado convencional, m=1 kg, U= 
20 a 22 % (RIBEIRO, 2005)........................................................................ 63 
Figura 2.22: Queda de pressão em função da velocidade do ar em leito fluidizado 
pulsado rotativo com ácido adípico, dp =420-600 µm, U= 2% 
(RIBEIRO, 2005)......................................................................................... 63 
Figura 2.23: Comparação entre fluidização convencional e pulsada (NITZ, 2006)....... 64 
Figura 2.24: Velocidade em função do tempo em uma determinada seção do leito 
fluidizado pulsado de 4 câmaras (NITZ, 2006). .......................................... 64 
Figura 2.25: Influência da frequência de pulsação do ar na cinética de secagem para 
sementes de trigo (JEZOWSKA, 1993)....................................................... 65 
Figura 2.26: Curvas de secagem do LFPR, variando a frequência de rotação e 
mantendo constante a temperatura do gás e umidade inicial 
(AMBRÓSIO-UGRI, 2003). ....................................................................... 66 
Figura 2.27: Curva de secagem para o feijão em leito fluidizado pulsado (NITZ, 
2006). ........................................................................................................... 67 
Figura 2.28: Curvas de secagem para o acetato de sódio em leito fluidizado pulsado 
(SOUZA et al., 2008). ................................................................................. 67 
Figura 3.1: Fluxograma das etapas realizadas no presente trabalho............................... 70 
 xviii  
Figura 3.2: Amostra de PHB úmido utlilizado nos ensaios fluidodinâmicos, de 
secagem e de caracterização. ....................................................................... 71 
Figura 3.3: (a) Secador LFPR, (b) Controle da temperatura e rotação do disco, (c) 
motor elétrico e eixo do motor e (d) Local por onde foi feita a 
alimentação do leito e amostragem.............................................................. 73 
Figura 3.4: Esquema da montagem experimental do secador de leito fluidizado 
pulsado rotativo (LFPR). ............................................................................. 74 
Figura 3.5: Disco rotativo utilizado no sistema de alimentação de ar do LFPR. ........... 74 
Figura 3.6: Pontos de aquisição de dados durante o experimento de secagem. ............. 78 
Figura 3.7: (a) Equipamento Karl Fischer da marca Metrohm modelo 758 KDF 
Titrino (b) acoplado a um forno da marca Metrohm modelo 768 KF 
Oven (METROHM, 2008)........................................................................... 80 
Figura 3.8: Princípio operacional do forno da marca Metrohm modelo 768 KF Oven 
(METROHM, 2008). ................................................................................... 81 
Figura 4.1: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente 
e Hz7f = . .................................................................................................. 89 
Figura 4.2: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente 
e Hz10f = . ................................................................................................ 89 
Figura 4.3: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente 
e Hz13f = . ................................................................................................ 90 
Figura 4.4: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente 
e Hz13e10,7f = . ...................................................................................... 90 
Figura 4.5: Temperatura do ar na entrada do leito em função do tempo de secagem. ... 94 
Figura 4.6: Temperatura bulk do leito em função do tempo de secagem....................... 95 
Figura 4.7: Temperatura (a) e umidade (b) na região acima da altura do leito de 
partículas em função do tempo de secagem. ............................................... 96 
Figura 4.8: Temperatura do ar na saída do leito em função do tempo de secagem........ 96 
Figura 4.9: Parâmetros do LFPR medidos nas regiões 1, 2, 3 e 4 para as condições 
do ponto central do planejamento experimental. ......................................... 97 
Figura 4.10: Queda de pressão no leito em função do tempo – comportamento 
dinâmico das partículas durante a secagem à 70oC. .................................... 99 
 xix  
Figura 4.11: Queda de pressão no leito em função do tempo – comportamento 
dinâmico das partículas durante a secagem à 90oC. .................................... 99 
Figura 4.12: Elutriação de partículas durante os experimentos de secagem. ............... 100 
Figura 4.13: Conteúdo de umidade do material em função do tempo de secagem nas 
condições operacionais propostas pelo planejamento experimental. ........ 102 
Figura 4.14: Conteúdo de umidade do material em função do tempo de secagem no 
ponto central do planejamento experimental............................................. 102 
Figura 4.15: Taxa de secagem em função do conteúdo de umidade do material nas 
condições operacionais propostas pelo planejamento experimental. ........ 102 
Figura 4.16: Influência da temperatura do ar de entrada nas curvas de secagem......... 104 
Figura 4.17: Influência da velocidade do ar no leito nas curvas de secagem............... 104 
Figura 4.18: Influência da frequência de pulsação do ar nas curvas de secagem......... 105 
Figura 4.19: Ajuste linear para o período de taxa constante e ajuste ao modelo 
teórico representado pela segunda lei de Fick para a geometria de uma 
esfera, ensaio T90F7V-25.......................................................................... 107 
Figura 4.20: Diagrama de pareto para massa de partículas elutriadas.......................... 109 
Figura 4.21: Diagrama de pareto para taxa de secagem constante. .............................. 109 
Figura 4.22: Diagrama de pareto para a umidade final. ............................................... 110 
Figura 4.23: Diagrama de pareto para difusividade efetiva.......................................... 111 
Figura 4.24: Superfície de resposta obtida a partir do modelo codificado baseado no 
erro puro, correspondente à difusividade efetiva....................................... 113 
Figura 4.25: (a) Valores preditos em função dos valores observados e (b) 
Distribuição dos resíduos em função do modelo linear para a 
difusividade efetiva.................................................................................... 114 
Figura 4.26: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl 
Fischer, no ensaio T90F13V+25, sendo (a) a primeira hora de secagem 
e (b) a segunda hora de secagem. .............................................................. 116 
Figura 4.27: Razão água/solvente (RA/S), em cada ponto da cinética de secagem. ...... 117 
Figura 4.28: Distribuição granulométrica – porcentagem de massa retida em função 
do diâmetro de abertura de cada peneira. .................................................. 121 
Figura 4.29: Gráfico de porosimetria de mercúrio. ...................................................... 124 
Figura 4.30: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição 
T90F7V-25. Imagem ampliada 50 vezes................................................... 125 
 xx  
Figura 4.31: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição 
T90F7V-25. Imagem ampliada 500 vezes................................................. 126 
Figura 4.32: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição 
T90F7V-25. Imagem ampliada 2000 vezes............................................... 127 
Figura 4.33: Termograma para o PHB úmido. ............................................................. 128 
 
 xxi  
LISTA DE TABELAS 
Tabela 2.1: Principais biopolímeros. .............................................................................. 31 
Tabela 2.2: Propriedades mecânicas do PHB e PP......................................................... 34 
Tabela 2.3: Propriedades Térmicas do PHB................................................................... 35 
Tabela 3.1: Dados fornecidos pela Biocycle®. ............................................................... 70 
Tabela 3.2: Condições operacionais adotadas para o LFPR........................................... 75 
Tabela 3.3: Planejamento fatorial para a análise da secagem do PHB........................... 76 
Tabela 4.1: Valores de VMV obtidos nos os ensaios fluidodinâmicos para as 
frequências de pulsação do ar: 7, 10 e 13 Hz. ............................................. 91 
Tabela 4.2: Condições operacionais dos ensaios de secagem. ....................................... 92 
Tabela 4.3: Condições iniciais do ar de entrada para cada experimento realizado. ....... 93 
Tabela 4.4: Valores de massa de elutriado (Me) para cada experimento de secagem. . 101 
Tabela 4.5: Ajuste de 
eq0
eq
XX
XX
−
−
 em função do tempo utilizando-se a equação de 
uma reta para o período de taxa constante e o modelo teórico 
representado pela segunda lei de Fick para geometria esférica para o 
períodos de taxa decrescente. .................................................................... 106 
Tabela 4.6: Valores obtidos para Me, Nc, Xf/X0 e Def  em cada ensaio do 
planejamento experimental........................................................................ 108 
Tabela 4.7: Efeito das variáveis independentes estudadas sobre a difusividade 
efetiva. ....................................................................................................... 111 
Tabela 4.8: Coeficientes codificados estimados para as variáveis independentes, 
excluindo termos não significativos, para a difusividade efetiva. ............. 112 
Tabela 4.9: Análise de variância (ANOVA) para a resposta difusividade efetiva. ...... 113 
Tabela 4.10: Valores para o teste F para a resposta difusividade efetiva. .................... 113 
 xxii  
Tabela 4.11: Medidas de umidade (base úmida) obtidas pelo método da estufa e 
Karl Fischer para diferentes tempos de secagem e seus respectivos 
desvios. ...................................................................................................... 115 
Tabela 4.12: Umidade final (base úmida) obtida em cada experimento do 
planejamento experimental pelo método Karl Fischer e da estufa. ........... 118 
Tabela 4.13: Diâmetro médio de Sauter para amostras de PHB liofilizado e para o 
PHB seco em LFPR. .................................................................................. 120 
Tabela 4.14: Valores de massa molar ponderal média (Mw) e da polidispersidade 
(Mw/Mn) para o PHB úmido e seco nas condições T70F7V-25, T90F7V-
25 e T90F13V+25...................................................................................... 122 
Tabela 4.15: Índice de Carr para escoamento de partículas sólidas (ALDEIA, 2004). 122 
Tabela 4.16: Densidade bulk solta e empacotada e índice de Carr para o PHB 
úmido, liofilizado e ponto ótimo do planejamento.................................... 123 
Tabela 4.17: Valores de densidade aparente, real e porosidade obtidos por diferentes 
técnicas para o PHB liofilizado. ................................................................ 123 
Tabela 4.18: Intervalos I, II e III de temperatura com os respectivos valores de 
massa perdida obtidos do termograma do PHB úmido. ............................ 129 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 xxiii  
NOMENCLATURA 
a Parâmetro (Equação 2.9) 
Ar Número de Arquimedes 
C, n Parâmetro (Equação 2.10) 
D Diâmetro (cm) 
Def Difusividade efetiva (cm2/s) 
Dporos Diâmetro de poros (µm) 
sD  Diâmetro médio de Sauter (µm) 
IC  Índice de Carr (%) 
g Aceleração da gravidade (cm2/s) 
K Constante de secagem 
l Espessura da placa (cm) 
am  Massa de água no material (g) 
svm  Massa de solvente no material (g) 
um  Massa de umidade no material (g) 
sm  Massa do material seco (g) 
tm  Massa total do material úmido (g) 
Me Massa de partículas elutriadas (g) 
Mn Massa molar numérica média (Da) 
 xxiv  
Mw Massa molar ponderal média (Da) 
r Distância do centro até o ponto (cm) 
R Raio da partícula (cm) 
RA/S Razão água/solvente em cada ponto da cinética de secagem (g de água/g de 
solvente) 
Re Número de Reynolds 
T1 Temperatura do ar na entrada do leito (oC) 
T2 Temperatura bulk do leito (oC) 
T3 Temperatura na região superior ao leito de partículas (oC) 
T4 Temperatura na saída do leito (oC) 
U  Conteúdo médio de umidade em base úmida (%) 
U  Conteúdo de umidade em base úmida (%) 
UR1 Umidade relativa do ar na entrada do leito (%) 
UR3 Umidade relativa do ar na região superior ao leito de partículas (%) 
V Velocidade (m/s) 
X  Conteúdo de umidade em base seca (g de água/g de material seco) 
X0 Conteúdo de umidade inicial em base seca (g de água/g de material seco) 
Xeq Conteúdo de umidade de equilíbrio em base seca (g de água/g de material 
seco) 
Xf Conteúdo de umidade final em base seca (g de água/g de material seco) 
 xxv  
- Subscrito 
ar ar 
f Fluido 
KF Karl Fischer 
mb Mínima formação de bolhas 
mf Mínima fluidização 
p Partícula 
 
- Letras gregas 
∆P Queda de pressão no leito (Pa) 
bsρ  Densidade bulk solta (g/ml) 
beρ  Densidade bulk empacotada solta (g/ml) 
realρ  Densidade real solta (g/ml) 
aparρ  Densidade aparente solta (g/ml) 
φ  Esfericidade 
µ Viscosidade (cp) 
 
Capítulo 1 – Introdução______________________________________________________ 
 26  
CAPÍTULO 1 
INTRODUÇÃO 
A evolução dos seres humanos envolve, além de avanços tecnológicos úteis para a 
vida cotidiana, a geração incontrolável de resíduos. Nos dias atuais, a grande preocupação 
do homem consiste em diminuir a produção dos resíduos que acabam por poluir a água, o 
solo e o ar. 
Dentre os resíduos sólidos, merecem destaque os plásticos derivados do petróleo, 
utilizados na produção de embalagens e copos descartáveis que podem demorar até 400 
anos para desaparecerem da natureza (COMÉRCIO DE PAPÉIS E APARAS MOOCA 
LTDA – COMPAM, 2007). 
Atualmente, a reciclagem mecânica e química é a alternativa encontrada pelo 
homem para solucionar o problema da geração de resíduos plásticos. Entretanto, somente 
estas alternativas não atendem a demanda da produção dos resíduos plásticos. Uma solução 
inovadora seria substituir os plásticos derivados do petróleo por plásticos biodegradáveis. 
A principal vantagem do plástico biodegradável é que ele se decompõe muito mais 
rápido na natureza, entre seis meses e um ano e meio, dependendo da espessura da peça e 
do meio em que se encontra. Ao se decompor, se transforma em CO2 e água, sem haver 
liberação de resíduos tóxicos. 
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O polihidroxibutirato ou PHB é um polímero orgânico, da família dos 
polihidroxialcanoatos (PHAs), cuja principal aplicação é a confecção de bioplásticos 
biodegradáveis. 
Esse polímero é obtido no Brasil a partir da cana-de-açúcar de forma integrada à 
cadeia produtiva de açúcar e álcool. Em função de ser biodegradável e de produção 
integrada, tem despertado interesse tecnológico, científico e comercial. 
Com relação ao processo de produção do PHB a etapa da secagem é muito 
importante, pois para o adequado pós-processamento do material deve-se garantir um teor 
de umidade limite de 0,5%. Valores de umidade superiores ao recomendado podem 
influenciar o comportamento de degradação hidrolítica durante a extrusão. 
De acordo com suas características físicas como tamanho e densidade, o PHB se 
encaixa no grupo B segundo a classsificação de Geldart, com capacidade para uma 
fluidização de boa qualidade. Entretando, logo após o processo de extração, as partículas de 
PHB apresentam alto teor de umidade formando aglomerados que prejudicam a fluidização 
em um leito fluidizado convencional. O problema da coesividade das partículas úmidas de 
PHB pode ser solucionado utilizando-se um secador que promova a separação das 
partículas com a ajuda de um agente externo. 
Este trabalho tem por objetivo o estudo de uma tecnologia de secagem, em um 
produto inovador e de importância na preservação ambiental. Propõe-se o estudo da 
fluidodinâmica e dos mecanismos de secagem do PHB em leito fluidizado pulsado rotativo. 
Este secador utiliza a pulsação do ar para desfazer os aglomerados de PHB melhorando a 
circulação das partículas dentro do leito. Pretende-se também efetuar a caracterização física 
e morfológica do material antes e após a secagem proposta. 
O capítulo 2 apresenta uma revisão bibliográfica e um estudo de fundamentos que 
abrangem informações sobre o produto a ser estudado e os conceitos referentes à secagem e 
ao equipamento, leito fluidizado pulsado rotativo. As informações retiradas da literatura 
facilitaram o desenvolvimento do trabalho e a discussão dos resultados. 
O capítulo 3 contém informações sobre a matéria-prima e o equipamento 
experimental utilizado. Estão descritos os métodos utilizados na caracterização, na análise 
do comportamento dinâmico e da secagem do PHB em leito fluidizado pulsado rotativo. 
Neste capítulo, encontram-se informações de quais técnicas foram utilizadas no trabalho, 
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incluindo: cromatografia por permeação em gel, porosimetria por intrusão de mercúrio, 
picnometria a gás hélio e termogravimetria. 
Os resultados dessa pesquisa estão discutidos no capítulo 4. No capítulo 5 estão 
apresentadas as conclusões obtidas do estudo realizado e algumas sugestões para trabalhos 
futuros.  
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CAPÍTULO 2 
REVISÃO BIBLIOGRÁFICA E DE FUNDAMENTOS 
O presente estudo propõe a utilização de um secador do tipo Leito Fluidizado 
Pulsado Rotativo para a secagem do biopolímero polihidroxibutirato. Este capítulo 
descreve os conceitos básicos envolvidos no trabalho por meio de informações retiradas da 
literatura disponível, bem como uma revisão bibliográfica atualizada sobre o tema da 
pesquisa, destacando-se os seguintes itens: 
- Biopolímeros 
- Polihidroxibutirato 
- Fundamentos da secagem e fluidização 
- Secador de Leito Fluidizado Pulsado Rotativo 
Os itens citados facilitaram o desenvolvimento e o estudo da fluidodinâmica e 
secagem do polihidroxibutirato em leito fluidizado pulsado rotativo. 
2.1 Biopolímeros 
Aproximadamente 140 milhões de toneladas de polímeros sintéticos são 
produzidos mundialmente a cada ano. Esses polímeros são extremamente estáveis e não 
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entram facilmente no ciclo de degradação da biosfera. A poluição por polímeros sintéticos é 
reconhecida como um grande problema ambiental (SHIMAO, 2001). 
Os polímeros biodegradáveis têm atraído bastante interesse público e industrial, 
em consequência da extensa discussão pela procura de melhores estratégias de manejo de 
resíduos (GOUDA et al., 2001). 
Os biopolímeros são obtidos via polimerização de um material biológico por meio 
de um processamento industrial (BEPPU, 2007). A matéria-prima para a produção dos 
biopolímeros é uma fonte de carbono renovável, geralmente um carboidrato derivado de 
plantios comerciais de larga escala como cana-de-açúcar, milho, batata, trigo e beterraba, 
ou um óleo vegetal extraído de soja, girassol, palma ou outra planta oleaginosa 
(PRADELLA, 2006). 
Um estudo realizado por Pradella (2006) apontou como sendo biopolímeros de 
maior importância os seguintes: polilactato (PLA), polihidroxialcanoato (PHA), polímeros 
de amido (PA) e xantana (Xan), cujas especificações são mostradas na Tabela 2.1. 
Em 2005, o polilactato (PLA) e polímeros de amido (PA) foram produzidos de 
maneira pronunciada. A total demanda por polímeros biodegradáveis na América do Norte, 
Europa Ocidental e Ásia atingiu 85.000 toneladas. Estima-se que o total consumo de 
polímeros biodegradáveis nessas três regiões aumentará para 230.000 toneladas em 2010, 
considerando uma média anual de crescimento de 22% nos anos correntes de 2005-2010 
(CHEMICAL ECONOMICS HANDBOOK, 2005). 
Apesar das características interessantes dos biopolímeros, tais como 
biodegradabilidade e o uso de recursos renováveis, ainda não apresentam propriedades 
físicas idênticas aos polímeros petroquímicos e, em especial, têm custos de produção 
elevados, ainda que em queda nos últimos anos. A questão do preço é de fato, a principal 
desvantagem. Biopolímeros como PLA estão na faixa de € 3,00-4,00/kg, o PHA em € 3,50-
5,00/kg e os compostos de amido em € 2,00-4,00/kg, enquanto o preço dos plásticos 
sintéticos está atualmente em € 1,00/kg (BASTOS, 2007). 
No Brasil, já é possível identificar iniciativas orientadas para a produção de alguns 
biopolímeros, como a produção de quitosana pela Polymar com a Padetec (UFCE), além de 
projetos para produção de goma xantana, pelas empresas Policam e Quantas. Outro 
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exemplo corresponde ao desenvolvimento de bioplástico com base na cana-de-açúcar, o 
PHB e o PHB-HV, pela empresa PHB Industrial. 
Tabela 2.1: Principais biopolímeros. 
Biopolímero Classificação 
Matéria-prima para 
produção 
Aplicação 
PLA Poliéster 
Acido lático extraído do 
milho. 
Confecção de 
embalagens, itens de 
descarte rápido. 
PHA Poliéster 
Carboidratos de cana-de-
açúcar ou de milho, ou de 
óleos vegetais extraídos 
de soja e palma. 
Confecção de 
embalagens, itens de 
descarte rápido e 
filmes flexíveis. 
PA Polissacarídeo 
Amido extraído de milho, 
batata, trigo ou mandioca. 
Confecção de 
embalagens, itens de 
descarte rápido e 
filmes flexíveis. 
Xantana Exopolissacarídeo 
Carboidratos extraídos de 
milho ou cana-de-açúcar. 
Utilização na área de 
alimentos, cosméticos 
e na exploração de 
petróleo. 
Fonte: Baseado em PRADELLA, 2006. 
2.2 Polihidroxialcanoatos (PHAs) 
Os PHAs constituem um diversificado grupo de poliésteres que podem ser 
biossintetisados por bactérias a partir de diversas fontes de carbono renováveis ou não-
renováveis. Além de serem biocompatíveis, são completamente biodegradáveis e possuem 
propriedades termoplásticas que podem torná-los substitutos potenciais dos plásticos 
derivados de petróleo. Os primeiros grânulos de PHA em células de bactérias foram 
observados por Beijerinck em 1888 (SURIYAMONGKOL et al., 2007). 
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Muitas bactérias são capazes de produzir PHAs como material de reserva de 
carbono e energia. As bactérias chegam a acumular até 90% da massa celular seca dos 
polímeros na forma de grânulos intracelulares (KADOURI et al., 2005). A Figura 2.1 
ilustra um exemplo de grânulos intracelulares. 
 
Figura 2.1: Grânulos de polihidroxibutirato (PHB) no interior da bactéria bacillus 
megaterium (GOUDA et al., 2001). 
O termo PHA é aplicado a uma variada família de poliésteres representada pelo 
esquema da Figura 2.2. 
 
Figura 2.2: Molécula de PHA (PHB INDUSTRIAL S.A., 2008). 
Em que R é um grupo alquil de comprimento variável e “m” e “n” são números 
inteiros, possibilitando que o polímero PHA atinja as seguintes conformações (PHB 
INDUSTRIAL S.A., 2008): 
- PHB: R=CH3, m=1 
- PHB-V: R=CH3 ou CH3-CH2, m=1 
- P4HB: R=H, m=2 
- P3HB-4HB: R=H ou CH3, m=1 ou 2 
- PHHX:RCH3-CH2-CH2-, m=1 
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A variação do comprimento e da composição das cadeias é o fator que determina a 
diversidade de polímeros de PHAs. O principal representante da família de PHAs é o 
polihidroxibutirato (PHB) juntamente com o polihidroxi-co-valerato (PHB-co-HV) 
(WILLIAMS et al., 1999). 
2.3 Polihidroxibutirato (PHB) 
O polihidroxibutirato (PHB) foi identificado primeiramente por Lemoigne, em 
1926. Entretanto, pesquisas relacionadas à funcionalidade do PHB surgiram somente em 
1958 por Macrae e Wilkinson (SURIYAMONGKOL et al., 2007). 
Devido ao caráter biocompatível, tem despertado um grande interesse na medicina 
para o uso em várias aplicações como: suturas cirúrgicas, implantes ortopédicos, moldes 
para equipamentos como válvulas cardíacas e, principalmente como veículo para liberação 
controlada de drogas em organismos (WILLIAMS et al., 1999; LIMA, 2004; LIMA et al., 
2004). Num futuro próximo, poderá substituir o plástico derivado de petróleo em suas 
diversas aplicações, como sacos de lixos, embalagens de alimentos, cosméticos, produtos 
de limpeza e outros vilões da poluição ambiental. 
As propriedades do PHB são de grande interesse no desenvolvimento da pesquisa 
relacionada aos parâmetros necessários à produção e aplicação desse material (LIMA, 
2004). 
Dentre as principais características referentes ao PHB, podem-se destacar as 
seguintes (NASCIMENTO, 2001; LIMA, 2004): 
- Polímero cristalino (60-80%); 
- Biodegradável e biocompatível; 
- Cor âmbar-branco; 
- Possui alta massa molecular (250.000 a 600.000 Da); 
- Massa específica aproximadamente igual a 1,25 g/cm3. 
Capítulo 2 – Revisão bibliográfica e de fundamentos_______________________________ 
 34  
2.3.1 Propriedades mecânicas do PHB 
O PHB possui propriedades mecânicas semelhantes às propriedades do 
polipropileno (PP) (WILLIAMS, 1999; NASCIMENTO, 2001; LUO et al., 2002; 
GODBOLE, 2003; LIMA, 2004; KADOURI et al., 2005). A Tabela 2.2 descreve os valores 
das propriedades mecânicas do PHB e do PP. 
Tabela 2.2: Propriedades mecânicas do PHB e PP. 
Propriedades Mecânicas PP* PHB** 
Módulo de Young (GPa) 1,3 3,5-4 
Resistência ao Impacto (J/m) 25 20-25 
Resistência a Tração (MPa) 32 20-45 
Elongação na Ruptura (%) 80-400 2,5-10 
*Fonte: NASCIMENTO (2001). 
**Fonte: Baseado em LIMA (2004), NASCIMENTO (2001), PRADELLA (2006) e 
FALCONE (2004). 
O homopolímero PHB é um bioplástico relativamente duro e quebradiço, fator que 
limita o seu uso. Entretanto, os PHAs podem ser modificados com a adição de grupos 
funcionais como, por exemplo, de hidroxivalerato (HV), o que resulta em um copolímero 
com melhores propriedades físicas e mecânicas do que o homopolímero de PHB (LUO et 
al., 2002). 
2.3.2 Propriedades térmicas do PHB 
O PHB e seus copolímeros, semelhantemente a outros poliésteres, são termicamente 
instáveis acima de sua temperatura de fusão (LUO et al., 2002), ou seja, a estabilidade 
deste biopolímero só é garantida a temperaturas abaixo de 160ºC. A Tabela 2.3 descreve as 
principais propriedades térmicas do PHB. 
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Tabela 2.3: Propriedades Térmicas do PHB. 
Propriedades Térmicas PHB 
Temperatura de Fusão Cristalina (Tm) (ºC) 160-180 
Temperatura de Transição Vítrea (Tg) (ºC) 1-10 
Temperatura de Decomposição (ºC) 250 
Condutividade Térmica (W/mºC) 0,156 
Calor Específico (J/kgºC) 1420 
Fonte: Baseado em LIMA (2004), NASCIMENTO (2001), GUNARATNE (2004), 
LOTTO et al. (2004), PRADELLA (2006) e FALCONE (2004). 
2.4 Produção de PHB no Brasil  
A cadeia de produção do PHB, que se inicia com a síntese fermentativa do PHB, a 
partir de açúcar de cana, seguida da extração e purificação com solventes naturais, da 
modelagem do produto final, do descarte, da compostagem e do retorno do composto ao 
campo, representa um ciclo completo. O que permite classificar o PHB como produto 
natural, com característica única entre os termoplásticos (NASCIMENTO, 2001).  
No Brasil, o açúcar de cana está disponível a um custo reduzido, o que resultou no 
início da busca pela tecnologia para a produção de PHB empregando derivados da cana-de-
açúcar. Em meados da década de 90, foi desenvolvido um projeto cooperativo envolvendo 
o Instituto de Pesquisas Tecnológicas (IPT), a Cooperativa dos Produtores de Cana 
(Copersucar) e o Instituto de Ciências Biomédicas da Universidade de São Paulo. Em 1996, 
uma unidade piloto de produção foi instalada nas dependências da Usina da Pedra, interior 
do Estado de São Paulo, utilizando a tecnologia Copersucar desenvolvida no país 
(FORMOLO et al., 2003). 
De acordo com a patente número US 2008/0193987 A1, depositada pela PHB 
Industrial em 2006 e publicada recentemente, o processo de produção do PHA pode ser 
ilustrado pela Figura 2.3. O processo de extração e purificação de PHAs a partir de 
biomassa celular é baseado em (PHB INDUSTRIAL S.A., 2008): 
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- Extração do PHA com pelo menos um solvente não-halogenado que não é 
agressivo ao meio ambiente, 
- Aquecimento da biomassa celular, com o objetivo de se formar uma suspensão 
com o solvente de PHA, com o PHA dissolvido e resíduos insolúveis, 
- Precipitação do PHA em água por meio da injeção de um solvente enriquecido 
com PHA em uma corrente de vapor 
- Separação seguida da secagem das partículas de PHA existentes na suspensão. 
 
Figura 2.3: Fluxograma do processo de extração e recuperação de PHAs a partir de 
biomassa celular (PHB INDUSTRIAL S.A., 2008). 
O processo de secagem corresponde à última etapa do processo de produção do 
PHB e está totalmente relacionado ao tema do presente estudo. Conseqüentemente, o 
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próximo item abordado na revisão bibliográfica é referente às características e métodos 
empregados atualmente durante a secagem do PHB. Seguido de fundamentos da secagem e 
fluidização com ênfase para o secador do tipo Leito Fluidizado Pulsado Rotativo, que é a 
proposta de equipamento a ser utilizado para secar o PHB. 
2.5 Secagem do PHB 
Embora o PHB tenha um caráter hidrofóbico acentuado, é comum a presença de 
resíduos de umidade no material, visto que o mesmo é obtido por extração/purificação 
através da lavagem do material em água e vapor de água (NASCIMENTO, 2001). A 
presença de água em termoplásticos provoca degradação da cadeia polimérica, resultando 
em perdas de propriedades físicas, prejudicando o acabamento superficial da peça moldada. 
Para que não ocorra essa degradação, é necessário que o PHB passe por um processo 
eficiente de secagem. 
Várias são as alternativas de processos para a secagem do PHB, que se apresenta 
na forma sólida particulada. Atualmente, na unidade de produção da Usina da Pedra, é 
utilizado um secador do tipo Turbo Dryer (PHB INDUSTRIAL S.A., 2007). A operação 
desse tipo de secador é contínua e está baseada na suspensão do material ao longo de um 
leito horizontal (TURBO VOMM BRASIL, 2008). Entretanto, os parâmetros operacionais 
de secagem e suas influências na qualidade do PHB seco obtido ainda não estão 
absolutamente esclarecidos nem pela indústria nem pela comunidade científica. 
De acordo com suas características físicas tais como: tamanho de grânulos e massa 
específica, quando se apresenta isento de umidade o PHB é um material com potencial para 
apresentar fluidização de boa qualidade. 
Em 2004, Lima fez um estudo sobre a secagem do PHB em leito fluidizado e 
propôs um modelo matemático simplificado para simular o processo de secagem. No 
trabalho mencionado, as amostras de PHB utilizadas já se encontravam secas e foram 
reumidificadas até atingir uma determinada umidade. A secagem em leito fluidizado, nesse 
caso, foi realizada variando-se a temperatura do gás na condição inicial (40, 50 e 60ºC), o 
fluxo mássico do gás (0,324; 0,300 e 0,277 kg/m2.s) e a massa do sólido utilizada em cada 
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operação (0,4; 0,5 e 0,6 kg). As variáveis foram tratadas a partir de um planejamento 
fatorial completo a dois níveis, com tréplica no ponto central. 
As curvas de secagem obtidas experimentalmente por Lima (2004) mostraram que 
o PHB, nas condições de umidade em que se encontrava, apresentou uma taxa de secagem 
predominantemente constante, que se prolongou até valores extremamente baixos de 
umidade de sólido. A Figura 2.4 ilustra um exemplo de curva de secagem do PHB, obtida 
por Lima (2004). 
 
Figura 2.4: Curva de secagem do PHB (LIMA, 2004). 
O modelo matemático utilizado por Lima (2004) na descrição do processo de 
secagem em leito fluidizado admite a existência de uma fase sólida e uma fase gasosa, 
levando em consideração as perdas de calor através das paredes do secador; a equação 
constitutiva para expressar a taxa de transferência de massa e a isoterma de sorção. Os 
resultados simulados apresentaram boa concordância com os dados experimentais. 
Para o presente estudo foram utilizadas amostras de PHB úmido, ou seja, antes de 
passar pelo secador utilizado na indústria. Os resultados experimentais de secagem obtidos 
foram analisados e comparados com os já existentes na literatura. Detalhes relacionados à 
amostra, procedimento de secagem e discussão dos resultados obtidos estão descritos nos 
próximos capítulos. Os itens abordados a seguir referem-se aos conceitos básicos sobre 
secagem e fluidização que foram úteis para o desenvolvimento do estudo da secagem do 
PHB no equipamento proposto. 
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2.6 Fundamentos de secagem 
A secagem de materiais particulados é uma operação unitária antiga destinada a 
promover a eliminação da umidade contida em um sólido, por meio de adição de calor. É 
usualmente encontrada nos mais diversos processos usados em indústrias agrícolas, 
cerâmicas, químicas, alimentícias, farmacêuticas, de papel e celulose, mineral e de 
polímeros. 
O estudo da secagem de um material envolve o levantamento de suas curvas de 
secagem, bem como o conhecimento do seu comportamento higroscópico. A escolha do 
método experimental para a determinação do conteúdo de umidade do material é 
importante e está diretamente associada às características do produto. 
Higroscopia é a propriedade que possuem certos materiais de absorver água, isto 
ocorre devido à sua estrutura molecular, solubilidade e reações na superfície. Os materiais a 
serem submetidos à secagem são classificados como materiais higroscópicos ou não 
higroscópicos (hidrofóbicos), sendo que os materiais não higroscópicos são mais fáceis de 
secar. Há pelo menos três tipos de umidade num produto (STRUMILLO e KUDRA, 1986): 
- Umidade superficial: o líquido existe como um filme externo sobre o material 
devido a efeitos de tensão superficial. 
- Umidade livre, não-ligada ou capilar: umidade que pode ser eliminada em uma 
determinada condição de processo. Em material higroscópico, é o excesso em 
relação à umidade de equilíbrio, correspondente à umidade de saturação. Em 
material não-higroscópico, representa todo o conteúdo de umidade interna 
presente. 
- Umidade ligada, higroscópica ou dissolvida: retida em microcapilares, em 
solução contida nas paredes celulares e adsorvida químicamente. 
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2.6.1 Curvas de secagem 
De acordo com Strumillo e Kudra (1986) um processo de secagem é bem 
representado em diagramas construídos com as seguintes coordenadas: conteúdo de 
umidade do material em função do tempo de secagem (Figura 2.5), taxa de secagem em 
função do conteúdo de umidade do material (Figura 2.6) e temperatura do material em 
função do conteúdo de umidade do material (Figura 2.7). 
 
Figura 2.5: Curva de secagem convectiva típica (Baseado em STRUMILLO e KUDRA, 
1986). 
 
Figura 2.6: Curva da taxa de secagem (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 
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Figura 2.7: Curvas de temperatura do material – centro e superfície (Baseado em 
STRUMILLO e KUDRA, 1986). 
De acordo com as Figuras 2.5 e 2.6, o processo de secagem apresenta três períodos 
distintos: 
- Período AB: é o período de indução ou o período de entrada do regime 
operacional. Inicialmente, a temperatura do produto é menor que a temperatura 
do ar. Neste momento, a pressão parcial de vapor da água na superfície do 
produto, a transferência de massa e a velocidade de secagem podem ser 
desprezadas. Este fenômeno continua até que a transferência de calor compense 
exatamente a transferência de massa. Geralmente, o período de secagem inicial 
é curto e na prática pode ser desprezado (PARK et al., 2007). 
- Período BC: chamado período de secagem a taxa constante. Neste período, 
como no anterior, o teor de umidade do produto é elevado. A água evapora-se 
como água livre, sem influência do sólido na taxa de secagem. A pressão de 
vapor de água na superfície é constante e é igual à pressão de vapor de água 
pura à temperatura do produto. A velocidade de secagem é, por conseguinte, 
constante. Este período continua enquanto a migração de água do interior até a 
superfície do produto seja suficiente para acompanhar a perda por evaporação 
de água na superfície (PARK et al., 2007). 
- Período CD: Corresponde ao período de secagem a taxa decrescente. A partir do 
momento em que a água começa a ser escassa na superfície, a velocidade de 
secagem diminui. O ponto de transição entre os períodos BC e CD pode ser 
chamado de ponto de inflexão de taxa constante à taxa decrescente de secagem 
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ou ponto crítico (X=Xcr). Este ponto depende tanto das propriedades físicas do 
material, como das condições operacionais de secagem. Durante todo este 
período o fator limitante é a migração interna de água. Esta redução da taxa (ou 
velocidade) de secagem é devido ao abaixamento da pressão parcial de vapor de 
água na superfície. No final deste período o produto estará em equilíbrio com o 
ar (X = Xeq) e a velocidade de secagem é nula (PARK et al., 2007). 
As curvas apresentadas na Figura 2.7 são importantes no desenvolvimento do 
processo de secagem, pois a qualidade do material seco depende consideravelmente da 
temperatura adotada durante o processo. Durante o período de secagem a taxa constante a 
temperatura do produto, por sua vez, é também constante e é igual à temperatura de bulbo 
úmido do ar nas condições da secagem, característica do fato de que as transferências de 
calor e de massa se compensam. Já no período de secagem a taxa decrescente, a troca de 
calor não é mais compensada, consequentemente, a temperatura do produto aumenta e 
tende assintoticamente à temperatura do ar. As curvas de temperatura ajudam a otimizar os 
parâmetros de secagem com relação a qualidade do produto e análise qualitativa de 
diversos tipos de umidade a ser determinada em um material (STRUMILLO e KUDRA, 
1986). 
2.6.2 Determinação do conteúdo de umidade em um sólido úmido 
O conteúdo de umidade é um importante parâmetro do material que será seco. A 
quantidade de água, a ser removida do material sem alteração da estrutura molecular do 
sólido, pode ser quantificada na forma de base seca e base úmida (STRUMILLO e 
KUDRA, 1986): 
Base seca: 
s
u
m
m
X =                                                                                          (2.1) 
Base úmida: 
su
u
t
u
mm
m
m
mU
+
==                                                                         (2.2) 
Sendo: 
um = massa de umidade no material (g) 
sm = massa do material seco (g) 
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tm = massa total do material úmido (g) 
X = conteúdo de umidade em base seca (g de água/g de material seco) 
U = conteúdo de umidade em base úmida (g de água/g de material úmido) 
Existem diversas técnicas capazes de quantificar o conteúdo de umidade de um 
material sólido que podem ser divididas em dois grupos: métodos diretos e indiretos. No 
método direto a umidade é removida do material por meio de várias medidas e então o 
material é pesado ou o volume é medido. Já no método indireto a umidade é determinada 
com base na mudança de vários parâmetros que dependem do valor do conteúdo de 
umidade (STRUMILLO e KUDRA, 1986). 
O método de estufa até peso constante é um método direto e bastante usual por 
apresentar baixo custo de realização e alta confiabilidade (precisão). Neste método a 
amostra de sólido com massa conhecida é colocada em uma estufa sob temperatura 
constante até que não ocorra mais variação de massa no material. O valor de umidade 
obtido por esse método é referente à quantidade total de voláteis presente na amostra. 
Outro método direto muito interessante quando se deseja determinar somente o 
conteúdo de água presente no material é o método químico denominado Karl Fischer. A 
titulação Karl-Fischer é baseada na reação da água com o iodo e o dióxido de enxofre na 
presença de metanol anidro (em excesso) e piridina. A reação de Karl-Fischer ocorre em 
dois estágios da seguinte maneira (KHOPKAR, 1984): 
3555525522 SO.NHCHI.NHC2OHNHC3SOI +→+++  
 
O ponto final da titulação corresponde ao aparecimento do excesso de iodo pela 
mudança de coloração, que pode ser detectado visualmente ou por meio elétrico. 
O equipamento Karl Fischer pode ser aplicado para a determinação do conteúdo de 
água em óleos, plásticos, gases, solventes, produtos farmacêuticos, alimentos e cosméticos. 
O tempo de análise é curto e é capaz de determinar valores de ppm a % de água com 
precisão, dependendo da quantidade de amostra. Entretanto, algumas limitações da técnica 
devem ser investigadas, tais como: custo elevado, o produto a ser analisado não pode reagir 
com o metanol (exemplo: amostras que contem aldeídos e cetonas) e a amostra deve ser 
solúvel em metanol (METROHM, 2008). 
34553355 CHNHSOHCOHCHSO.NHC →+
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2.6.3 Modelos matemáticos de secagem 
Modelos matemáticos são frequentemente utilizados para prever o comportamento 
das curvas de secagem do material. Na literatura são registrados modelos teóricos e 
semiteóricos: 
a) Modelos teóricos 
Baseados na teoria da difusão da umidade como líquido ou vapor, representada 
pela segunda lei de Fick, expressa como (CRANCK, 1975): 






∂
∂
+
∂
∂
=
∂
∂
r
X
r
q
r
XD
t
X
2
2
ef                                                                                    (2.3) 
Onde: 
X = conteúdo de umidade em base seca (g de água/g de material seco) 
t: tempo de secagem (s) 
r: distância do centro até o ponto (cm) 
Def: difusividade efetiva (cm2/s) 
q=0 para placa plana, q=1 para cilindro e q=2 para esfera. 
Em Cranck (1975) as soluções analíticas são apresentadas em forma de séries para 
a equação da difusão. Considera-se que a difusão é unidimensional, a difusividade é 
constante ou função da concentração de água e as soluções se aplicam para sólidos de 
geometria simples e constantes ao longo do processo. A umidade inicial deve ser uniforme, 
a umidade no centro e na superfície devem ser constantes. As Equações 2.4 a 2.6 
representam as soluções para as 3 geometrias considerando a difusividade efetiva constante 
e as condições iniciais e de contorno indicadas. 
 
 
Placa plana: 
( ) ( )∑
∞
=








+−
+
=
−
−
0n
2
ef22
22
eq0
eq
l4
tD
1n2exp
1n2
18
XX
XX
pi
pi
                                     (2.4) 
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Cilindro infinito: 
∑
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=
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                                                             (2.5) 
Esfera: 
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C.I.: Teor de água uniforme, ( ) 0X0,rX)t,r(X ==  
C.C.1: Teor de água máxima no centro, 0
r
X
0r =∂
∂
=
 
C.C.2: Teor de água constante na superfície, ( ) 0
r
X
,Xt,RX Rreq =∂
∂
=
=
 
Onde: 
X0: conteúdo de umidade inicial (g de água/g de material seco) 
X: conteúdo de umidade média da partícula (g de água/g de material seco) 
Xeq: umidade de equilíbrio (g de água/g de material seco) 
Def: coeficiente de difusão efetivo (cm2/s) 
t: tempo (s) 
R: raio da partícula (cm) 
l: espessura da placa (cm) 
A difusividade efetiva (Def) engloba os efeitos de todos os fenômenos que podem 
intervir sobre a migração da umidade, e seu valor é sempre obtido pelo ajuste de valores 
experimentais. Pode-se entender a difusividade como a facilidade com que a umidade é 
removida do material. Como a difusividade varia conforme mudam as condições de 
secagem (temperatura e velocidade do ar), ela não é intrínseca ao material. Assim, 
convenciona-se chamá-la de difusividade efetiva (OLIVEIRA, 2005; OLIVEIRA et al., 
2004). 
Para a maioria dos cereais e leguminosas (arroz, feijão, soja, etc) que apresentam 
uma pequena redução de volume durante a secagem a migração de água é representada pela 
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segunda lei de Fick. Para materiais que apresentam alto teor de umidade, a variação de 
volume é em geral maior, ocorrendo encolhimento considerável e por esta razão as soluções 
analíticas da equação da difusão não podem ser aplicadas (VIEIRA, 2006). 
b) Modelos semiteóricos 
Assumindo que a resistência à transferência de calor e massa ocorre numa camada 
fina na superfície das partículas, este modelo estabelece que a taxa de secagem é 
proporcional ao teor de água livre (PARRY, 1985): 
( )eqXXKdt
dX
−−=                                                                                              (2.7) 
Onde K é a constante de secagem. 
A Equação 2.7 é similar à lei de resfriamento de Newton. Na forma integral é 
expressa por: 
( )Ktexp
XX
XX
eq0
eq
−=
−
−
                                                                                         (2.8) 
Modificações do modelo integrado exponencial a dois e três parâmetros são 
representadas pelas equações: 
( )tKexpa
XX
XX
eq0
eq
⋅−⋅=
−
−
                                                                                (2.9) 
( )n
eq0
eq tKexpC
XX
XX
⋅−⋅=
−
−
                                                                             (2.10) 
A Equação 2.9 se refere ao modelo similar à solução do modelo de Fick, para 
tempos de secagem longos, quando apenas o primeiro termo da série é significativo (Mc 
CORMICK, 1983). Já a Equação 2.10 é conhecida como modelo de Page modificado. Estes 
modelos são bastante utilizados nos estudos da secagem por ajustarem bem um conjunto 
grande de dados de secagem. 
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2.7 Secador de Leito Fluidizado 
A secagem de particulados em leito fluidizado ocorre por meio da circulação de 
sólidos em um leito juntamente com um gás aquecido que passa através de uma placa 
distribuidora, que além de distribuir o gás alimentado no leito também tem a função de 
suportar as partículas a serem secas. Uma fluidização de boa qualidade não apresenta 
pontos muito ativos ou de regiões estagnadas, proporcionando um maior contato superficial 
entre sólido e gás que favorece a transferência de massa e calor. 
A fluidização é aplicada para secar sólidos granulares nas indústrias químicas, de 
alimentos, cerâmica, farmacêutica e agrícola. Para a secagem de finos na faixa de 50-2000 
µm, a secagem em leito fluidizado compete com sucesso com outros secadores tradicionais, 
por exemplo: rotativo e túnel (CHUA et al., 2003). 
Algumas vantagens podem ser destacadas em se utilizar o secador do tipo leito 
fluidizado: (a) alta taxa de secagem devido à alta transferência de calor e de massa, 
ocasionada pelo excelente contato gás-partícula, (b) alta eficiência térmica, (c) baixo 
investimento de capital e custos de manutenção quando comparado a secadores rotativos; e 
(d) fácil de controlar (MUJUMDAR; DEVAHASTIN, 1999 citado por CHUA et al., 2003). 
2.7.1 Velocidade de mínima fluidização 
A velocidade do gás na qual ocorre a transição do modo leito fixo para o modo 
fluidizado é denominada de velocidade de mínima fluidização. A eficiência de um regime 
de fluidização depende em primeiro lugar do conhecimento da velocidade mínima de 
fluidização, pois abaixo desta velocidade o leito não fluidiza; e muito acima dela, os sólidos 
são carregados para fora do leito (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
2.7.1.1 Estimativa teórica da velocidade de mínima fluidização 
É possível obter um valor teórico estimado para a velocidade de mínima 
fluidização a partir de equações fornecidas pela literatura. A equação de Ergun é uma das 
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mais utilizadas e foi desenvolvida para leitos fixos. Expandindo sua aplicação para a 
mínima fluidização, obtém-se a Equação (2.11): 
( ) ( )
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Multiplicando cada lado da equação por ( )mf2f
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E, sendo os grupos adimensionais de Reynolds (Re) e Arquimedes (Ar) dados por: 
f
pmff
mf
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=                                                                                    (2.13) 
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Chega-se à Equação (2.15) que define o ponto de mínima fluidização: 
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2.7.1.2 Determinação experimental da velocidade de mínima fluidização 
No leito fixo, quando a velocidade do gás (comumente o ar) aumenta, a queda de 
pressão através do leito também aumenta até certo ponto em que a força de atrito entre as 
partículas excede a força da gravidade e a queda de pressão se iguala ao peso do leito por 
unidade de área (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
A medida experimental da velocidade de mínima fluidização é obtida traçando-se 
um gráfico da queda de pressão do leito em função da velocidade do ar, semelhante à 
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Figura 2.8. Os dados para a construção do gráfico são obtidos após ter-se estabelecido o 
regime de fluidização, com a diminuição da vazão do ar (SAXENA e VOGEL, 1977). 
 
Figura 2.8: Medida experimental da velocidade de mínima fluidização pelo método gráfico 
(adaptado de SAXENA e VOGEL, 1977). 
Na Figura 2.8 o ponto de interseção entre a linha horizontal BC e a linha OA 
fornece o valor para a velocidade de mínima fluidização. A linha OA corresponde à 
resposta da queda de pressão no leito quando se aumenta a velocidade do ar na região de 
leito fixo e a linha BC corresponde a resposta da queda de pressão no leito quando se 
diminui a velocidade do ar. 
Discrepâncias entre as velocidades determinada experimentalmente e calculada 
(predita) podem ser originadas por vários fatores: 
- Formação de canais preferenciais; 
- Ação de forças eletrostáticas; 
- Aglomeração de partículas; 
- Fricção do fluido nas paredes do leito, quando o diâmetro do leito é pequeno; 
- Efeito de parede. 
O estudo fluidodinâmico de partículas em leito fluidizado é uma etapa preliminar 
ao estudo da secagem em leito fluidizado. Através deste estudo é possível determinar a 
velocidade de mínima fluidização que é um parâmetro muito importante, pois caracteriza o 
início do regime de fluidização no leito. 
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2.7.2 Classificação das partículas de acordo com as características fluidodinâmicas e 
regime de fluidização 
A Figura 2.9 ilustra o diagrama de fluidização de Geldart, utilizado para verificar o 
comportamento fluidodinâmico dos sólidos. Em 1986, Geldart descreveu qualitativamente 
o comportamento das partículas durante a fluidização e as classificou em quatro grupos de 
acordo com o tamanho das partículas e densidades do fluido e do sólido: 
- Grupo C (fluidização coesiva): partículas coesivas, extremamente difíceis de 
fluidizar, pois as forças interpartículas são maiores que aquelas exercidas pelo 
fluido sobre a partícula. Neste grupo, o tamanho das partículas é pequeno 
(geralmente menor que 20 µm). 
- Grupo A (fluidização com aeração): A expansão do leito de partículas deste 
grupo ocorre entre a velocidade de mínima fluidização (Vmf) e a velocidade em 
que se inicia a formação de bolhas no leito (Vmb). As partículas fluidizam de 
maneira uniforme e com boa qualidade, pois as bolhas constantemente se 
dividem e coalescem.  
- Grupo B (fluidização do tipo areia): A fluidização desse grupo tem característica 
borbulhante. As forças interpartículas são desprezíveis e a formação de bolhas 
começa um pouco acima da velocidade de mínima fluidização. O tamanho das 
bolhas aumenta com a altura do leito e com a velocidade do gás em excesso (V-
Vmf). 
- Grupo D (fluidização do tipo jorro): pertencem a esse grupo, partículas grandes 
e/ou densas. A fluidização ocorre, entretanto, com formação de canais 
preferenciais e slugs, levando a um contato gás-partícula ineficiente. O contato 
mais indicado nesse grupo é o proporcionado pelo leito de jorro. 
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Figura 2.9: Diagrama de fluidização de Geldart (GELDART, 1986). 
A literatura clássica apresenta diversos modelos para regimes de fluidização 
baseados nas características fluidodinâmicas das partículas e na descrição dos fluxos gás-
sólido. A Figura 2.10 ilustra cinco tipos de regime de fluidização (GRACE, 1986). 
Uma fluidização de boa qualidade (homogênea) não apresenta canais preferenciais 
e as partículas são distribuídas de maneira uniforme sem a formação de aglomerados. 
Sólidos não isométricos e que se aglomeram sempre terão dificuldades para fluidizar, já os 
canais preferenciais podem ser evitados quando se garante uma boa distribuição do fluido 
de entrada na base do leito. 
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Figura 2.10: Regimes de de fluidização (GRACE, 1986). 
A fluidização agregativa é caracterizada pela instabilidade do leito, possibilitando 
a formação de bolhas, canais preferenciais e slugs. O termo slug é adotado para classificar 
as bolhas que atingem um diâmetro comparável ao diâmetro do leito (DAVIDSON et al., 
1985). A Figura 2.11 ilustra as formas como os slugs se apresentam. 
A forma mais complicada de slugs é representada pela Figura 2.11-c. Quando 
ocorre o leito apresenta uma série de regiões densas empurradas como um êmbolo, 
separadas por interfaces horizontais. Esse tipo de escoamento também é conhecido como 
plug flow, em que, na verdade não ocorre fluidização. Na maioria das vezes, o regime plug 
flow ocorre quando se empregam no leito partículas do grupo D (referente à classificação 
de Geldart) ou partículas com alto teor de umidade. 
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Figura 2.11: Tipos de slugs formados em leitos fluidizados: (a) slugs assimétricos 
convencionais, (b) slugs de parede, (c) slugs flutuantes e (d) slugs axiais (DAVIDSON et 
al., 1985). 
2.7.3 Fluidização de partículas úmidas e coesivas 
Em geral, a coesão em sólidos particulados pode ser classificada em dois tipos: 
coesão seca e úmida. Na coesão seca, onde as partículas são menores que 100 µm, as forças 
de Van der Waals são predominantes. Forças eletrostáticas também são importantes para a 
coesão seca, afetando o escoamento de sistemas de partículas com tamanho de 1 ou 2 µm a 
poucos milímetros. Já a coesão entre as partículas úmidas é ocasionada principalmente pela 
ação de forças capilares e viscosas (ALEXANDER et al., 2006). 
Alguns materiais, por exemplo, arroz em casca (PRACHAYAWARAKORN et al., 
2005) e ácido 2-hidróxibenzóico (AMBROSIO-UGRI, 2003) quando apresentam alto teor 
de umidade não fluidizam bem devido à formação de discretas pontes de água nos pontos 
de contato entre as partículas sólidas. Nestes casos, as forças interpartículas são maiores 
que a força de arraste exercida pelo gás que escoa através do leito. A Figura 2.12 apresenta 
a configuração líquida presente na região de contato entre duas partículas. 
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- ir : o raio da 
partícula i; 
- h : distância entre 
as partículas; 
- iφ : metade do 
ângulo de 
preenchimento 
- e θ : ângulo de 
contato sólido-líquido. 
Figura 2.12: Esquema de ponte líquida atuando entre duas partículas (Baseado em YANG, 
2006). 
2.7.4 Tipos de Secadores de Leito Fluidizado 
Os secadores de leito fluidizado podem trabalhar em regime batelada ou de forma 
contínua. O principal limitante da utilização de secadores leito fluidizado é que o material 
sólido a ser seco deve ser fluidizável. Materiais que não fluidizam bem (Item 2.7.3) 
apresentam uma secagem deficiente, pois a taxa de transferência de calor e de massa não é 
eficaz no decorrer do processo. 
A literatura apresenta diversas alternativas de leito fluidizado que são capazes de 
operar utilizando-se partículas coesivas, como por exemplo: 
- Leito vibro-fluidizado: possui dispositivo para vibração do leito ou da placa 
distribuidora. Pode ser utilizado na secagem de materiais coesivos e pegajosos, 
de sólidos particulados grosseiros, na secagem de sólidos com uma ampla faixa 
de distribuição de partículas e na secagem de materiais frágeis (MORIS, 2002). 
- Leito fluidizado agitado mecanicamente: o movimento dos materiais granulares 
dentro do leito é obtido por meio de um agitador mecânico. Indicado para 
materiais difíceis de fluidizar ou com tendência à formação de canais 
preferenciais (AMBROSIO-UGRI, 2003). 
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- Leito fluidizado pulsado: o princípio de funcionamento é o deslocamento cíclico 
da corrente de gás. Geralmente a pulsação é ocasionada por uma vávula 
borboleta instalada na região de entrada do gás (KUDRA e MUJUMDAR, 
2002). 
2.8 Secador de Leito Fluidizado Pulsado 
O conceito de equipamento de leito fluidizado pulsado (LFP) surgiu no início da 
década de 70 e permanece até hoje sob constante desenvolvimento e adaptação 
(GAWRZYNSKI e PIECZABA, 2000). Além de tornar possível a fluidização de 
particulados coesivos, alguns pesquisadores constataram que a utilização de um LFP 
possibilita maior economia de energia para a secagem quando comparado a um leito 
fluidizado convencional (AMBRÓSIO-UGRI, 2003; PRACHAYAWARAKORN et al., 
2005; NITZ e TARANTO, 2007). 
De acordo com Nitz (2006), a fluidização pulsada preserva os benefícios da 
fluidização convencional, tais como a diminuição das resistências externas ao transporte de 
calor e massa. Além disso, o fato de haver a distribuição alternada da corrente gasosa 
acarreta em economia significativa de energia. A economia advém do fato de ser necessária 
menor potência nos sistemas de ventilação e aquecimento do gás. 
Os equipamentos de LFP também apresentam algumas vantagens com relação aos 
leitos vibro-fluidizados em que a agitação das partículas é promovida pela movimentação 
mecânica da estrutura do equipamento. Um vez que, em termos de desgaste do 
equipamento, é preferível provocar agitação do material por meio da pulsação da 
alimentação do fluxo de ar, a fazer toda a estrutura pesada do equipamento vibrar (NITZ, 
2006). 
2.8.1 Exemplos de Secadores de Leito Fluidizado Pulsado 
São encontrados poucos estudos sobre secadores do tipo LFP. A seguir estão 
descritos alguns exemplos que merecem destaque por apresentarem vantagens com relação 
a fluidização convencional. 
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2.8.1.1 Secador Leito Fluidizado Pulsado com multicâmaras 
Em 1989, Gawrzynski em parceria com outros pesquisadores apresentaram um 
secador no qual o ar entra em uma câmara de entrada do distribuidor de ar e então é 
direcionado para as três câmaras através de uma abertura em um disco rotativo (formando 
um ângulo obtuso de 120oC). Esse secador é adequado para secar partículas com alto teor 
de umidade, 28% ou mais (GAWRZYNSKI et al., 1998). A Figura 2.13 ilustra um 
diagrama desse tipo de secador leito fluidizado pulsado com as três câmaras. 
 
Figura 2.13: Diagrama de um leito fluidizado pulsado com três câmaras (GAWRZYNSKI e 
GLASER, 1996). 
Em 2000, Gawrzynski e Pieczaba apresentaram um secador do tipo LFP com 
pulsação longitudinal (Figura 2.14). Neste secador, o ar quente passa pela placa 
distribuidora perfurada entrando em contato com o material, dando forma ao sistema leito 
fluidizado pulsado com pulsação longitudinal. 
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Figura 2.14: Esquema de um leito fluidizado pulsado com pulsação longitudinal 
(GAWRZYNSKI e PIECZABA, 2000). 
Em 2006, Nitz apresentou um LFP com 4 câmaras, conforme ilustrado na Figura 
2.15. 
 
 
Figura 2.15: Leito fluidizado pulsado rotativo com 4 câmaras (NITZ, 2006). 
2.8.1.2 Secador de Leito Fluidizado Pulsado com pulsação por meio de folhas metálicas 
Prachayawarakorn e demais pesquisadores (2005) apresentaram um secador que 
utiliza a pulsação durante a secagem de arroz úmido (Figura 2.16). É um secador construído 
para ser empregado em escala industrial, com capacidade de produção de até 20 toneladas 
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por hora. A pulsação é conseguida girando-se alternadamente duas folhas metálicas, como 
representado na Figura 2.17. 
 
Figura 2.16: Secador de leito fluidizado pulsado com pulsação por meio de folhas metálicas 
(PRACHAYAWARAKORN et al., 2005). 
 
Figura 2.17: Representação esquemática das folhas metálicas para ocasionar pulsação em 
leito fluidizado (PRACHAYAWARAKORN et al., 2005). 
2.8.1.3 Secador de Leito Fluidizado Pulsado Rotativo 
Em 1992, Elenkov e Djurkov propuseram um secador do tipo leito fluidizado 
pulsado rotativo (LFPR). Neste equipamento, o distribuidor multiorifícios está dividido em 
dois elementos independentes (Figura 2.18): 
- Uma placa distribuidora perfurada (7) que serve de suporte para o leito de 
partículas (8) e para distribuir o gás; 
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- E um disco rotativo (6) plano que periodicamente distribui o gás em toda a área 
da seção perfurada da placa distribuidora. 
 
Figura 2.18: Esquema de leito fluidizado pulsado rotativo (ELENKOVe DJURKOV, 1992). 
Em 2003, Ambrósio-Ugri construiu um leito fluidizado pulsado rotativo, 
semelhante ao apresentado por Elenkov e Djurkov em 1992, que foi adotado para a 
secagem de ácido 2-hidroxibenzóico. Para este equipamento, o sistema de distribuição do 
gás era constituído por duas partes: 
-  Uma formada por uma placa distribuidora, que foi responsável por suportar o 
leito de partículas e distribuir uniformemente o gás, 
-  E outra parte formada por um disco rotativo com uma abertura de 60º, que 
distribuiu de maneira cíclica o gás, sob a placa distribuidora. 
A Figura 2.19-a ilustra o disco rotativo que foi acoplado sob a placa distribuidora 
de gás que formaram o conjunto de distribuição pulsada do gás (AMBRÓSIO-UGRI, 
2003). E a Figura 2.19-b apresenta o diagrama esquemático do sistema de secagem 
(AMBRÓSIO-UGRI e TARANTO, 2007). 
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(a) 
(b) 
Figura 2.19: (a) Disco rotativo utilizado no sistema de alimentação do ar no leito fluidizado 
pulsado rotativo (AMBROSIO-UGRI, 2003) e (b) Diagrama esquemático do sistema de 
secagem (AMBROSIO-UGRI e TARANTO, 2007). 
2.8.2 Fluidodinâmica do Leito Fluidizado Pulsado 
O estudo da fluidodinâmica do leito fluidizado pulsado é importante e vem sendo 
discutido por diversos pesquisadores desde a concepção deste equipamento. 
Blacha-Jurkiewicz et al. (1987) e Gawrzynski et al. (1989) ao estudarem a 
fluidodinâmica de ervilhas e feijão um LFP, constataram que a queda de pressão depende 
da altura do leito estático, velocidade do gás, diâmetro da partícula, frequência de pulsação 
do gás e conteúdo de umidade do material. Esses autores definiram que um LFP 
homogêneo ocorre em um intervalo de velocidade mínima (Vmin) e máxima (Vmáx) de 
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pulsofluidização. O valor de Vmin corresponde ao período em que ocorre a velocidade 
inicial de pulsação do leito. Já Vmáx define um estado em que começam a surgir as primeiras 
bolhas no leito. A literatura recomenda trabalhar em uma velocidade na faixa Vmin<V< 
Vmáx. 
Segundo Elenkov e Djurkov (1992), a frequência de pulsação do gás depende do 
número de orifícios e da velocidade do disco rotativo (rpm ou Hz). Sob uma frequência 
aproximadamente fixa e maior que 2Hz, quando o disco rotativo está fixo ocorre formação 
de jorro na direção de cada orifício do disco. Quando a velocidade do disco rotativo é 
baixa, os jorros giram e entre eles existem áreas de leito fixo. Para valores elevados de 
velocidade de rotação do disco, o sistema fluidiza de forma semelhante a um leito 
fluidizado convencional. 
Além disso, nos estudos utilizando partículas de teflon (forma cúbica de 4x4x4mm 
e cilíndrica com d=5mm e h=5mm) e partículas esféricas (d=9mm) Elenkov e Djurkov 
(1992) constataram que a transição de leito fixo para leito fluidizado e a queda de pressão 
do leito eram independentes da forma e do tamanho das partículas. 
Com relação à velocidade de mínima fluidização, Elenkov e Djurkov (1992) 
recomendaram a seguinte equação: 
b
mf AraRe ⋅=                                                                                                    (2.16) 
Onde a e b são coeficientes de regressão, 
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Em 2003, Ambrósio-Ugri realizou um estudo fluidodinâmico em LFPR do ácido 
2-hidroxibenzóico seco com o objetivo de se determinar as características fluidodinâmicas 
do material, comparando-as com o leito fluidizado convencional (LFC) e agitado 
mecanicamente (LFAM). Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente variando-se 
a carga de material (400 e 900g) e a frequência de rotação do disco (5 e 15Hz). 
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Ambrósio-Ugri (2003) observou que a melhor condição fluidodinâmica para o seu 
material de trabalho foi obtida utilizando-se 900g de material sob uma frequência de 15Hz 
do disco rotativo. Comparando-se as curvas fluidodinâmicas obtidas para o LFC com o 
LFPR, constatou-se a ausência do pico de queda de pressão, ou seja, suavização da curva 
quando foi imposta a pulsação de gás. A Figura 2.20 ilustra as curvas fluidodinâmicas 
obtidas para o ácido 2-hidroxibenzóico seco em LFC, LFAM e LFPR sob as frequências de 
5 e 15Hz. 
 
Figura 2.20: Queda de pressão em função da vazão de ar para diferentes sistemas de 
fluidização. LFC, LFAM e LFPR para várias frequências de pulsação do disco 
(AMBRÓSIO-UGRI, 2003). 
Em 2005, Ribeiro utilizou o mesmo secador LFPR construído por Ambrósio-Ugri 
(2003) para estudar a fluidodinâmica de partículas úmidas e secas de celulose 
microcristalina (CMC) e de ácido adípico. Os testes fluidodinâmicos com o material seco e 
úmido foram realizados variando-se a carga, a frequência de rotação do disco e o teor de 
umidade. 
Ao comparar LFC e LFPR, Ribeiro (2005) constatou que para a CMC seca não há 
vantagem em se utilizar o LFPR. Para a CMC úmida (Figura 2.21), a qualidade da 
fluidização é também similar em ambos os equipamentos, contudo o LFPR proporcionou 
fluidização com menor velocidade de mínima fluidização, implicando na redução do 
consumo de gás. 
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Figura 2.21: Queda de pressão em função da velocidade do ar com CMC em leito 
fluidizado pulsado rotativo e leito fluidizado convencional, m=1 kg, U= 20 a 22 % 
(RIBEIRO, 2005). 
Para o ácido adípico, Ribeiro (2005) obteve uma boa fluidização ao aplicar 
pulsação de gás. A queda de pressão no leito foi influenciada pela quantidade de material 
no leito, pelo diâmetro e pelo teor de umidade da partícula. A Figura 2.22 ilustra curvas 
fluidodinâmicas típicas obtidas para o ácido adípico úmido. 
 
Figura 2.22: Queda de pressão em função da velocidade do ar em leito fluidizado pulsado 
rotativo com ácido adípico, dp =420-600 µm, U= 2% (RIBEIRO, 2005). 
Em 2006, Nitz comparou o comportamento fluidodinâmico do feijão em LFC com 
o comportamento em LFP (Figura 2.23). No estudo realizado, Nitz percebeu que a 
velocidade de mínima fluidização determinada para o LFP não é função somente das 
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características das partículas, conforme ocorre em LFC. Parâmetros como a carga do 
material no leito podem influenciar na determinação da velocidade de mínima fluidização 
pulsante. 
 
Figura 2.23: Comparação entre fluidização convencional e pulsada (NITZ, 2006). 
De acordo com Nitz (2006), a variável operacional que diferencia a fluidização 
convencional da fluidização pulsada é a frequência de pulsação do ar. Em seu estudo 
percebeu que quanto maior a frequência de pulsação, maior era a perda de carga embora 
essa influência fosse mais acentuada quanto menor a carga material. Nitz justificou esse 
comportamento por meio da Figura 2.24 que representa bem o que acontece em um leito 
fluidizado pulsado a cada ciclo ou período. 
 
Figura 2.24: Velocidade em função do tempo em uma determinada seção do leito fluidizado 
pulsado de 4 câmaras (NITZ, 2006). 
Capítulo 2 – Revisão bibliográfica e de fundamentos_______________________________ 
 65  
Quanto mais alta a frequência da pulsação, menor a duração da intermitência, 
período no qual o fluxo gasoso é interrompido numa determinada seção. A cada vez que o 
fluxo gasoso é restabelecido numa determinada seção do leito, o gás perde energia para 
vencer os atritos do escoamento, aumentar sua energia potencial e realizar trabalho. Essa 
última parcela corresponde à energia necessária para fluidizar o leito de sólidos. O 
resultado físico desse fenômeno é a perda de carga ou queda de pressão no leito (NITZ, 
2006). 
Com uma maior frequência de pulsação, menor o tempo que uma determinada 
seção do leito permanece sem receber corrente gasosa. Considerando-se o efeito da inércia, 
quanto maior a frequência de pulsação, mais o leito permanecerá fluidizado. E com uma 
maior fluidização, maior é o contato gás partícula, fenômeno este responsável pela queda 
de pressão (NITZ, 2006). 
2.8.3 Secagem em Leito Fluidizado Pulsado 
Em 1993, Jezowska estudou a cinética de secagem de sementes de trigo em um 
leito com pulsação de gás. O autor constatou que somente a temperatura influenciou o 
comportamento das curvas de secagem do material estudado. A frequência de pulsação do 
ar (Figura 2.25), a altura estática do leito e a velocidade do ar no leito não exerceram efeito 
algum na cinética de secagem. 
 
Figura 2.25: Influência da frequência de pulsação do ar na cinética de secagem para 
sementes de trigo (JEZOWSKA, 1993). 
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Blacha-Jurkiewicz et al. (1987) e Gawrzynski et al. (1989) estudaram a cinética de 
secagem de ervilhas e feijão em LFP e constataram que a secagem em LFP apresenta uma 
considerável uniformidade da distribuição de umidade em toda a massa do material até 
secar. De acordo com os pesquisadores, em leitos fluidizados pulsados a frequência não 
exerce efeito na cinética de secagem, pois as amplitudes das pulsações são variáveis e 
dependentes das características do material e da vazão do gás pulsante. 
Ambrosio-Ugri (2003) obteve a cinética de secagem para o ácido 2-
hidroxibenzóico em leito fluidizado pulsado rotativo. No estudo realizado foi avaliado o 
efeito da temperatura do ar de entrada, umidade inicial do material e frequência do disco 
rotativo. A Figura 2.26 ilustra um exemplo de curvas de secagem obtidas por Ambrosio-
Ugri (2003), e de acordo com a com esta figura, observa-se que a frequência de rotação 
maior tornou o período de taxa constante mais curto. 
 
Corrida 3: frotação=5Hz, 
Xi=9,61%, Tgás=85ºC 
Corrida 6: frotação=15Hz, 
Xi=10,0%, Tgás=85ºC 
Figura 2.26: Curvas de secagem do LFPR, variando a frequência de rotação e mantendo 
constante a temperatura do gás e umidade inicial (AMBROSIO-UGRI, 2003). 
Em 2006, Nitz obteve curvas de secagem para o feijão em leito fluidizado pulsado. 
No estudo realizado, Nitz constatou que somente a temperatura exerceu efeito no 
comportamento de secagem. A Figura 2.27 ilustra as curvas de secagem para o feijão em 
LFP, variando-se a temperatura, velocidade e frequência de pulsação do ar. 
De acordo com Nitz (2006), o fato de a vazão e a frequência de pulsação não 
serem parâmetros de influência na velocidade de secagem confirma o fato de os secadores 
LFP possibilitarem redução no consumo de ar comparativamente à fluidização 
convencional. 
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Figura 2.27: Curva de secagem para o feijão em leito fluidizado pulsado (NITZ, 2006). 
Souza et al. (2008) estudaram a secagem do acetato de sódio no mesmo secador 
LFP empregado por Nitz (2006). Os autores constataram que o acetato de sódio apresenta 
período de secagem predominantemente constante e que a pulsação de gás tornou a 
secagem mais rápida e homogênea que a secagem em LFC. De acordo com a Figura 2.28, a 
temperatura é a variável que mais exerceu influência no comportamento da secagem e a 
frequência de pulsação não exerceu efeito algum. 
 
Figura 2.28: Curvas de secagem para o acetato de sódio em leito fluidizado pulsado 
(SOUZA et al., 2008). 
A revisão bibliográfica apresentada abordou sobre as características do PHB, 
fundamentos de secagem e fluidização. Foram levantados dados da literatura a respeito da 
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fluidodinâmica e secagem de particulados em leito fluidizado pulsado. Todo conteúdo 
exposto neste capítulo ajudou no desenvolvimento do trabalho e na discussão dos 
resultados obtidos. 
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CAPÍTULO 3 
MATERIAIS E MÉTODOS 
O fluxograma apresentado na Figura 3.1 ilustra as etapas realizadas neste trabalho. 
As amostras de PHB úmido provenientes da Usina da Pedra foram transportadas em sacos 
de polietileno até o Laboratório de Fluidodinâmica e Secagem (LFS) da FEQ/UNICAMP, 
onde foram divididas em lotes menores, lacrados e acondicionados sob refrigeração a 5°C 
para a realização dos testes. A seguir foi feita a caracterização física das partículas de PHB 
úmido e análise térmica. Para os ensaios de caracterização, em que os equipamentos só 
trabalham em ausência de umidade, fez-se necessário uma prévia liofilização. As amostras 
úmidas foram então utilizadas para o estudo fluidodinâmico e da secagem em Leito 
Fluidizado Pulsado Rotativo (LFPR). 
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Figura 3.1: Fluxograma das etapas realizadas no presente trabalho. 
3.1 Matéria-prima 
As amostras de PHB utilizadas no presente trabalho (Figura 3.2) foram retiradas 
logo após o processo de separação de partículas (ver fluxograma da Figura 2.3), ou seja, 
antes de entrar no secador utilizado pela Biocycle®. O material apresenta-se como um 
particulado na forma de grânulos na cor branca amarelada. A Tabela 3.1 informa alguns 
dados básicos fornecidos pelo fabricante e a Figura 3.2 ilustra uma amostra de PHB úmido 
utilizada no presente trabalho. 
Tabela 3.1: Dados fornecidos pela Biocycle®. 
Dados Valores 
Umidade 28% 
Massa molecular numérica (Mn) 290.169 g/mol 
Massa molecular média (Mm) 690.336 g/mol 
Polidispersidade 2,38 
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Figura 3.2: Amostra de PHB úmido utlilizado nos ensaios fluidodinâmicos, de secagem e 
de caracterização. 
Testes preliminares demonstraram que não ocorre fluidização convencional de 
qualidade com o PHB úmido. O alto teor de umidade resulta em coesão entre as partículas, 
gerando a formação de canais preferenciais e slugs flutuantes (Figura 2.11-c), fato que 
justifica a utilização de um secador de LFPR para secar o PHB. 
3.2. Equipamento experimental 
Os testes fluidodinâmicos e de secagem foram realizados no secador de leito 
fluidizado pulsado rotativo (LFPR) construído por Ambrosio-Ugri (2003), gentilmente 
cedido pelo Laboratório de Processos Termofluidodinâmicos localizado na Faculdade de 
Engenharia Química da UNICAMP. A Figura 3.3 mostra fotos do secador enfatizando 
algumas partes do aparato experimental. Já a Figura 3.4 ilustra detalhadamente o esquema 
da montagem experimental do secador LFPR. 
De acordo com a Figura 3.4 o leito consiste em uma coluna cilíndrica (1), 
construída em acrílico, com 14,3 cm de diâmetro interno e 70 cm de altura. Na região 
superior do leito situa-se o ciclone (13) para pela retenção dos finos elutriados do secador. 
A alimentação do leito (3) e a amostragem foram realizadas pelo topo do leito, por meio da 
abertura da tampa (Figura 3.3-d). Na parte inferior do leito situa-se o conjunto de 
distribuição de gás constituído por um prato perfurado que serve de suporte para o leito de 
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partículas e pelo disco rotativo com abertura de um ângulo de 60º (Figura 3.5); ambos 
distribuem o gás e foram construídos em aço inox. 
No motor elétrico (11) está acoplado o eixo do disco rotativo (5), no qual está fixo 
o conjunto de distribuição do gás. O controle da velocidade de rotação do disco rotativo é 
feito por um inversor de frequência WEG modelo ML – 40/1AC.200 – 240 R 02, série 
µline. 
O ar de fluidização é fornecido por um compressor (7) e aquecido por um 
aquecedor elétrico (4); a temperatura do ar é controlada por um sistema liga-e-desliga nos 
pontos indicados (2) na Figura 3.4. Uma válvula globo (12) foi utilizada para regular a 
vazão do ar que foi medida por uma placa de orifício em aço inox (9) acoplada a um 
manômetro diferencial de tubo em U (10). Essa linha ainda possui uma tomada de pressão 
estática (8) acoplada a um manômetro em U. 
A placa de orifício foi utilizada com o objetivo de se determinar a vazão mássica 
de ar e, consequentemente, a velocidade do ar no leito. Para isso utilizou-se a Equação (3.1) 
que é a equação de aferição da placa de orifício (OWER e PANKHURST, 1977): 
( )
Tc
bP
m
aKWar +
∆
−
⋅⋅⋅= 122 1
1
αξ                                                                (3.1) 
Sendo: 
arW : vazão mássica do ar [kg/min] 
α : coeficiente de descarga para a placa de orifício 
T : temperatura do ar [ºC] 
1P∆ : queda de pressão na placa de orifício [cm H2O] 
m : 
1
2
a
a
 
2a : área do orifício da placa [cm2] 
1a : área do tubo [cm2] 
b : pressão barométrica local [mmHg] 
ξ : fator de compressibilidade para a placa de orifício 
Capítulo 3 – Materiais e Métodos______________________________________________ 
 73  
1,estat
1
P
P
1
∆βξ −=  
32 m4089,0m1166,0m0876,03041,0 ⋅+⋅−⋅+=β  
405,1 m184,0m0312,05959,0 ⋅−⋅+=α  
1,estatP : pressão estática a montante da placa de orifício 
A correção das unidades da Equação 3.1 é feita por meio das constantes K e c, 
sendo K=0,0573 e c=273,15. O diâmetro da placa de orifício é 2,14 cm e do tubo é 14,3 
cm. 
 
 
 
(a) (b) 
 
 
(c) (d) 
Figura 3.3: (a) Secador LFPR, (b) Controle da temperatura e rotação do disco, (c) motor 
elétrico e eixo do motor e (d) Local por onde foi feita a alimentação do leito e amostragem. 
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Figura 3.4: Esquema da montagem experimental do secador de leito fluidizado pulsado 
rotativo (LFPR). 
 
Figura 3.5: Disco rotativo utilizado no sistema de alimentação de ar do LFPR. 
3.3 Testes preliminares 
Foram realizados testes preliminares do PHB úmido em LFPR com os seguintes 
objetivos: 
- Conhecer o comportamento do material em LFPR; 
- Definir procedimentos operacionais, tais como a maneira de se alimentar o 
material no leito, procedimentos para a montagem do leito, controle da vazão do 
ar de entrada e amostragem para as medidas de umidade; 
- Estabelecer a quantidade de material a ser empregada no leito durante os ensaios 
fluidodinâmicos e de secagem; 
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- Estabelecer uma faixa trabalho para a frequência de pulsação do ar ( f ), dada 
pela frequência do disco rotativo, que conferisse segurança ao equipamento e 
uma boa movimentação das partículas dentro do leito. 
A partir dos ensaios preliminares foi possível estabelecer as seguintes condições 
de trabalho listadas na Tabela 3.2: 
Tabela 3.2: Condições operacionais adotadas para o LFPR. 
Variáveis Valores 
m (g) 600 
f (Hz) 7, 10 e 13 
Os procedimentos operacionais estão descritos detalhadamente nos itens a seguir. 
3.4 Comportamento fluidodinâmico do PHB no LFPR 
Para os ensaios fluidodinâmicos, 600g de PHB úmido foram alimentados no leito 
com auxílio de um funil e uma pá de plástico (capacidade de 50g). A análise 
fluidodinâmica foi realizada a partir das curvas de queda de pressão por velocidade de ar 
decrescente. As medidas de queda de pressão no leito foram feitas usando-se manômetro de 
água do tipo tubo em U. A vazão do ar foi ajustada por uma válvula globo. Os ensaios 
fluidodinâmicos foram realizados a temperatura ambiente, para cada frequência do disco 
rotativo (7, 10 e 13Hz) que caracteriza a frequência de pulsação do ar ( f ). Os 
experimentos foram efetuados em duplicata. 
Antes de serem realizados os ensaios fluidodinâmicos, para cada frequência de 
pulsação do ar foi realizado um teste “branco”, ou seja, valores de queda de pressão em 
função do tempo foram tomados com o leito sem partículas, com o objetivo de se descontar 
a perda de carga ocasionada pela passagem do ar através da placa distribuidora.  
A partir das curvas fluidodinâmicas foi possível definir e determinar a velocidade 
de mínima fluidização vigorosa pulsada (VMV). A VMV será definida no Capítulo 4. Além 
disso, os ensaios fluidodinâmicos forneceram as informações necessárias para definir as 
faixas de velocidade e frequência de pulsação do ar para os ensaios de secagem.
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3.5 Secagem do PHB no LFPR 
Os ensaios de secagem foram realizados sob três diferentes condições de 
temperatura, frequência de pulsação e velocidade do ar no leito. O planejamento fatorial 
proposto é descrito na Tabela 3.3.  
Tabela 3.3: Planejamento fatorial para a análise da secagem do PHB. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
A escolha dos níveis das variáveis independentes para os quais os testes foram 
feitos levou em consideração o seguinte: 
- Temperatura de entrada do ar: industrialmente o PHB é seco a uma temperatura 
com um valor 10% inferior à sua temperatura de fusão cristalina que se encontra 
na faixa 160-180ºC (Tabela 2.3). Para o presente trabalho foi escolhida uma 
faixa de temperatura de 70 a 90ºC, devido à limitação do equipamento em se 
operar a temperaturas muito altas. 
Ensaio 
arT  (oC) f  (Hz) arV  (m/s) 
T70F7V-25 70 7 25% < VMV 
T70F7V+25 70 7 25% > VMV 
T70F13V-25 70 13 25% < VMV 
T70F13V+25 70 13 25% > VMV 
T90F7V-25 90 7 25% < VMV 
T90F7V+25 90 7 25% > VMV 
T90F13V-25 90 13 25% < VMV 
T90F13V+25 90 13 25% > VMV 
T80F10MVF 80 10 VMV 
T80F10MVF 80 10 VMV 
T80F10MVF 80 10 VMV 
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- Frequência de pulsação do ar: para valores inferiores a 7Hz o material não 
fluidizava. E valores acima de 13Hz provocavam vibração do leito, podendo 
levar a danos na estrutura do equipamento. Logo foi escolhido como limite 
inferior 7Hz, ponto central igual a 10Hz e limite superior de 13Hz.  
- Velocidade do ar no leito: foram escolhidos valores de velocidade referenciados 
à VMV, determinada no estudo fluidodinâmico. Considerando-se VMV como o 
ponto central e os limites inferior e superior iguais a 25%<VMV e 25%>VMV, 
respectivamente. 
- O seguinte procedimento foi adotado durante a realização dos ensaios de 
secagem: 
- A quantidade necessária para a realização do experimento (600g) foi retirada do 
refrigerador com antecedência com o objetivo de se garantir que o material a ser 
alimentado no leito estivesse à temperatura ambiente. 
- Simultaneamente o soprador foi ligado e uma vazão de ar foi ajustada pela 
válvula globo. Em seguida as resistências foram ligadas e esperou-se até o 
sistema atingir o regime permanente para uma determinada temperatura do ar de 
entrada (70, 80 ou 90oC). 
- Logo após o fluxo de ar foi desviado do leito e o material foi alimentado pelo 
topo do leito com auxílio de um funil e uma pá de plástico (capacidade de 50g). 
A seguir ajustou-se a vazão de ar desejada, o sistema de rotação do disco foi 
ligado e ajustado, e o ar pulsante já aquecido foi redirecionado para o interior do 
leito. 
- Iniciou-se o experimento, sendo que nos primeiros 15 minutos foram retiradas 
amostras a cada 3 minutos, nos 15 minutos seguintes a cada 5 minutos e nos 30 
minutos seguintes a cada 10 minutos. A seguir, durante 1 hora foram retiradas 
amostras a cada 20 minutos. Totalizando 2 horas de secagem para cada 
experimento. 
Para a amostragem foi utilizada uma haste que possuía um recipiente acoplado em 
uma das extremidades (com capacidade para 5g de material). A haste era introduzida pelo 
topo do leito e as amostras retiradas eram armazenadas em dessecador até a realização das 
medidas de umidade. 
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Com os dados de conteúdo de umidade em função do tempo de secagem para cada 
condição operacional do planejamento experimental foram traçadas curvas de secagem, 
apresentadas no Capítulo 4. 
Durante os ensaios de secagem também foi acompanhada a evolução da 
temperatura e umidade relativa do ar, diferença de pressão e quantidade de partículas 
elutriadas do leito em função do tempo. A Figura 3.6 ilustra os pontos de aquisição de 
dados no leito. 
 
Figura 3.6: Pontos de aquisição de dados durante o experimento de secagem. 
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De acordo com a Figura 3.6: 
 
 
A massa de partículas elutriadas foi monitorada em função do tempo trocando-se o 
saco instalado na base do ciclone a cada 10 minutos na primeira hora da secagem e a cada 
20 minutos na segunda hora restante. 
Um manômetro em U mostrava os valores da diferença entre P2 e P1 que são 
referentes à queda de pressão no leito (∆P). 
Para todos os valores adquiridos durante os experimentos de secagem foram 
traçadas curvas em função do tempo que estão ilustradas e discutidas no Capítulo 4. 
3.6 Determinação do conteúdo de umidade das amostras de PHB 
Informações sobre o processo de fabricação (item 2.4) e testes preliminares 
realizados em equipamento Karl Fischer (ao ser colocado no equipamento, ocorria reação 
entre o solvente presente na amostra e o metanol) revelaram a presença de outro tipo de 
solvente além da água nas amostras de PHB. 
Com o objetivo de se quantificar separadamente água e o outro solvente no 
material, adotou-se o seguinte procedimento: o conteúdo de umidade foi determinado 
simultaneamente pelo método da estufa e método químico de titulação Karl Fischer. Pela 
estufa, obtém-se a umidade total e o Karl Fischer quantifica apenas a água. 
Me: Massa de partículas elutriadas (g) 
T1: Temperatura na entrada do leito (oC) 
T2: Temperatura bulk do leito (oC) 
T3: Temperatura na região superior ao leito de partículas (oC) 
UR3: Umidade na região superior ao leito de partículas (%) 
T4: Temperatura na saída do leito (oC) 
∆P=P2-P1: Queda de pressão no leito (Pa) 
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De cada amostra retirada do LFPR foram feitas duplicatas e triplicatas das medidas 
obtidas em estufa e Karl Fischer, respectivamente. Com os valores das replicatas de ambos 
os métodos, foi possível calcular o desvio relativo (D.R.) e o desvio relativo médio 
(D.R.M.) de cada ponto, conforme exemplo abaixo: 
Tempo (min) Medida (n) KFU  (%) KFU  (%) D.R. D.R.M D.R.M. (%) 
1 25,93 -0,06 
2 27,47 0,00 0 
3 28,85 
27,41 
0,05 
0,037 3,70 
Em que: 
n
n
U
UU
.R.D
−
= , e %100R.DM.R.D ×=  
Pelo método da estufa, as amostras com massa conhecida foram colocadas na 
estufa à temperatura de 105oC por 24 horas; logo após, o material era retirado da estufa e 
armazenado em dessecador até esfriar e então pesado em balança analítica. 
Fabricantes do equipamento Karl Fischer utilizado indicam a utilização de um forno 
para as amostras que apresentam insolubilidade na solução de Karl Fischer ou que reagem 
na presença de metanol, que foi o caso das amostras de PHB. Por esse motivo foi utilizado 
o equipamento Karl Fischer da marca Metrohm modelo 758 KDF Titrino (Figura 3.7a) 
acoplado a um forno da marca Metrohm modelo 768 KF Oven (Figura 3.7b). 
 
 
(a) (b) 
Figura 3.7: (a) Equipamento Karl Fischer da marca Metrohm modelo 758 KDF Titrino (b) 
acoplado a um forno da marca Metrohm modelo 768 KF Oven (METROHM, 2008). 
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O princípio operacional do forno pode ser ilustrado por meio da Figura 3.8. Um gás 
isento de umidade, passa pelo interior do tubo onde se encontra a amostra, carregando a 
água presente na mesma até o frasco onde ocorrerá a reação de titulação Karl Fischer 
(METROHM, 2008). Os frascos com peneira molecular garantem que o gás permaneça 
seco durante a realização do ensaio. As amostras são introduzidas no tubo de maneira 
automatizada por meio do sistema de controle programado pelo operador do equipamento. 
 
Figura 3.8: Princípio operacional do forno da marca Metrohm modelo 768 KF Oven 
(METROHM, 2008). 
O gás utilizado para a realização dos ensaios de determinação de umidade pelo 
método Karl Fischer foi o N2 5.0 analítico sob uma vazão de 80 ml/min. Foi empregada 
uma temperatura de operação de 120oC, intermediária à temperatura de ebulição da água e 
do solvente. 
3.7 Caracterização física das partículas de PHB 
A maioria dos ensaios de caracterização física tais como distribuição de tamanho 
de partículas, medidas de densidade, porosidade e análise morfológica exigem que a 
matéria-prima de estudo esteja isenta de umidade. Esta limitação imposta pelos 
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equipamentos de análise impossibilita a caracterização do material antes da secagem 
proposta. A alternativa encontrada para solucionar este problema foi liofilizar as amostras 
úmidas antes de caracterizá-las. 
Liofilização é um processo de separação por sublimação. A água ou a substância 
aquosa é removida como vapor da substância congelada, ou seja, passa da fase sólida 
diretamente para a fase vapor. Esse método de desidratação tem como objetivo preservar a 
qualidade do produto. Um fator proeminente é a estrutura rígida proporcionada pelo 
congelamento da superfície do material onde ocorre a sublimação. Essa rigidez é 
importante para prevenir colapsos da matriz sólida após a secagem, mantendo a estrutura 
original. O resultado é um poro que permite fácil reidratação quando se adiciona água. 
Amostras de 50 g de PHB úmido foram liofilizadas, por um período de 24 horas, 
em um liofilizador da marca TELSTAR modelo cryodos-80. A pressão absoluta e 
temperatura atingidos no processo foram de 0,4 mbar e -83,2ºC, respectivamente. As 
amostras liofilizadas apresentaram valores extremamente baixos de umidade em base seca 
(massa de umidade no material/ massa do material seco), em média 0,5%. 
Os ensaios de caracterização mais sofisticados foram realizados somente para as 
amostras que representam o extremo superior e inferior (T70F7V-25 e T90F13V+25), o 
ponto central (T80F10VMV) e o ponto considerado ótimo (definido após o estudo da 
secagem, no Capíulo 4) do planejamento fatorial proposto. 
3.7.1 Distribuição de tamanho das partículas 
É importante a determinação da distribuição do tamanho de partículas, pois a 
qualidade de um procedimento de fluidização é diretamente afetada pela distribuição do 
tamanho dos sólidos a serem fluidizados (KUNII e LEVENSPIEL, 1991). 
Foi realizada análise granulométrica em amostras liofilizadas de PHB e em 
amostras saídas do secador LFPR. Em ambos os casos foram utilizadas peneiras da série 
Tyler cujos diâmetros de abertura variaram de 0,25 mm a 2 mm. 
Por meio da distribuição de tamanhos foi determinado o diâmetro médio de Sauter 
das partículas, definido como: 
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∫
= 1
0 #
s
D
dX
1D
                                                                                                          (3.2) 
Em que, sD  é o diâmetro médio de Sauter, dX  representa a fração mássica retida 
e #D  é o diâmetro médio da abertura da peneira, definido como a média aritmética entre as 
aberturas de duas peneiras consecutivas. 
3.7.2 Distribuição de massa molecular 
A principal característica que diferencia o material polimérico dos demais 
materiais é o fato de possuir alta massa molecular (BILLMEYER, 1984). 
O mecanismo de formação dos polímeros, envolvendo crescimento e terminação 
das cadeias poliméricas que são sujeitas às variações durante a manufatura, resulta na 
produção de uma mistura de macromoléculas que são quimicamente idênticas, mas de 
diferentes tamanhos. Tal fenômeno pode ser denominado de distribuição de massa 
molecular (DMM). A natureza da DMM em um produto influencia suas propriedades 
mecânicas e o comportamento do sólido termoplástico quando processado em altas 
temperaturas (CHANDA, 2000).  
Assim, quando se diz massa molar do polímero, fala-se de um valor médio. A 
polidispersidade dos polímeros é oriunda das variações estatísticas presentes nos processos 
de polimerização. Com isso, o índice de polidispersidade é definido como sendo a razão 
entre a massa molar média e a massa molar ponderada, e quanto maior for esse índice, mais 
ampla será a distribuição de tamanho das cadeias (CHANDA, 2000). 
Foi realizada a técnica de Cromatografia de Permeação em Gel (GPC) para a 
determinação da massa molar média e polidispersidade nas amostras de PHB antes e após o 
processo de secagem em LFPR, com o objetivo de avaliar se a temperatura empregada no 
procedimento de secagem ocasionou a degradação da cadeia polimérica. 
As análises de GPC foram realizadas no laboratório da Biocycle®, onde já existe 
uma rotina definida para essa determinação. Foram analisadas as amostras que representam 
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o extremo superior e inferior (T70F7V-25 e T90F13V+25) e o ponto ótimo (definido após 
o estudo da secagem, no Capíulo 4) do planejamento fatorial proposto. 
3.7.3 Medidas de Densidade 
A densidade de um material reflete a sua estrutura química e a sua organização 
molecular. Assim, as regiões cristalinas são mais compactas, enquanto que as regiões 
amorfas são mais volumosas. A maior parte dos polímeros apresenta densidades na faixa 
0,9-1,5 g/cm3, com maior concentração de valores em torno de 1 g/cm3 (MANO, 1991). 
Para o caso de sólidos granulares é possível determinar vários tipos de densidade tais como 
densidade bulk, real e aparente. 
3.7.3.1 Densidade bulk solta e empacotada 
No presente trabalho, a densidade bulk solta ( bsρ ) e empacotada ( beρ ) foi 
determinada para as amostras de PHB úmido, liofilizado e seco nas condições ótimas de 
secagem (T90F7V-25); seguindo-se o método adotado por Hahne (2001): 
- Para a medida da bsρ  o material com massa conhecida (aproximadamente 20g) 
foi colocado em uma proveta de 250ml, sob uma inclinação de 45º, e logo em 
seguida foi medido o valor do volume ocupado sem nehuma agitação. 
- Para a medida da beρ  o material com massa conhecida (aproximadamente 20g) 
foi colocado em uma proveta de 250ml, sob uma inclinação de 45º, e logo em 
seguida a proveta foi suspensa a uma altura de 20 cm, deixando-a cair sobre 
uma superfície horizontal por 40 vezes consecutivas. Totalizando-se as 40 
batidas, o valor do volume ocupado pela massa conhecida foi anotado.  
Com os valores de ( bsρ ) e ( beρ ) foi calculado o índice de Carr ( IC ), dado pela 
Equação 3.3 (CARR, 1965): 
100IC
be
bsbe ×
−
=
ρ
ρρ
                                                                                           (3.3) 
Os resultados obtidos para o IC  estão apresentados e discutidos no Capítulo 4. 
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3.7.3.2 Densidade real e aparente 
As técnicas escolhidas para a determinação de densidade real e aparente não são 
recomendadas para amostras com alto teor de umidade. Neste caso, foi feita a determinação 
da densidade real e aparente do PHB liofilizado. 
Para a determinação da densidade real ( realρ ) das partículas de PHB foi utilizado 
picnômetro a gás hélio modelo ACCUPYC 1330, marca Micromeritics. Este equipamento 
de análise determina o volume verdadeiro de um sólido, mesmo que poroso, por variação 
da pressão de gás numa câmara de volume conhecido (WEB e ORR, 1997). Normalmente 
utiliza-se hélio porque esse gás, além de inerte, penetra facilmente nos poros (acessíveis) da 
amostra, devido ao pequeno tamanho dos seus átomos, permitindo, assim, determinar o 
volume do sólido com mais rigor. 
Para determinar a densidade aparente ( aparρ ) foi utilizado o porosímetro de 
mercúrio modelo WIN9400 Series, marca Micromeritics. As análises realizadas no 
porosímetro também informaram o tamanho e a distribuição do tamanho dos poros, das 
partículas liofilizadas e secas em LFPR. Essa técnica considera para os cálculos que todos 
os poros são cilíndricos e se esvaziam completamente quando a pressão é reduzida a zero. 
Consequentemente, para sólidos que possuem poros que apresentam estrangulamento a 
precisão dessa técnica não pode ser garantida, pois na extrusão o mercúrio não é 
completamente retirado do material. 
A porosidade do PHB liofilizado também foi calculada pelo método das 
densidades por meio da Equação 3.4, sendo que valores de 
.aparρ  e realρ  foram obtidos por 
porosimetria de mercúrio e picnometria a gás hélio, respectivamente. 
real
aparPorosidade
ρ
ρ
.1−=                                                                                   (3.4) 
Os valores de porosidade obtidos pelos dois métodos descritos anteriormente 
foram comparados e discutidos no Capítulo 4 do presente estudo. 
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3.7.4 Análise Morfológica 
Foi realizada análise morfológica nas amostras de PHB liofilizado e seco em 
LFPR, por meio de um Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) de alto vácuo, modelo 
LEO 440i. O equipamento utilizado pertence ao Laboratório de Recursos Analíticos e de 
Calibração da Faculdade de Engenharia Química, UNICAMP. 
Uma fina camada da amostra foi colada no suporte metálico por meio de uma fita 
dupla face de carbono. Após a montagem, os suportes contendo as amostras fixadas foram 
metalizados com uma fina camada de ouro em metalizador com vácuo a 2x10-2 mbar e 5 
mA por aproximadamente 30 minutos. A observação no microscópio foi realizada sob 15 
kV e corrente de 150 pA, com ampliação da imagem de 50 a 2000 vezes. 
3.8 Análise térmica do PHB por TGA 
O termo análise térmica é frequentemente aplicado para descrever experimentos 
analíticos que investigam o comportamento dos materiais sujeitos a uma programação de 
temperatura. A técnica de análise térmica utilizada neste trabalho foi a termogravimetria 
(TGA). 
De acordo com Keey (1992), a análise termogravimétrica é uma técnica 
experimental sofisticada que se baseia na variação da massa da amostra em função da 
temperatura e/ou tempo, enquanto a amostra é submetida a uma variação controlada de 
temperatura. É capaz de diagnosticar a natureza das ligações existentes entre a umidade e o 
sólido. Pode também distinguir a presença de solventes à medida que os componentes 
voláteis são liberados quando aquecidos. 
A TGA foi realizada em PHB úmido com o objetivo de se obter informações a 
respeito da estabilidade térmica do material bem como sobre o conteúdo dos componentes 
voláteis presentes nas amostras analisadas. 
Para a realização da análise TGA foi utilizado um analisador termogravimétrico 
TGA 50 – Shimadzu. A amostra foi aquecida da temperatura ambiente até 600ºC, com uma 
taxa de aquecimento de 10ºC/min, sob atmosfera de nitrogênio (vazão do gás: 50 mL/min). 
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Para facilitar a visualização das curvas de TGA, utilizou-se a derivada termogravimétrica 
DTGA. 
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CAPÍTULO 4 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 
4.1 Comportamento fluidodinâmico do PHB no LFPR 
As Figuras 4.1, 4.2, 4.3 e 4.4 ilustram o comportamento fluidodinâmico do PHB 
úmido em LFPR por meio de curvas da queda de pressão em função da velocidade 
decrescente do ar no leito. Durante a realização dos ensaios fluidodinâmicos foi feita 
observação visual do comportamento das partículas dentro do leito que possibilitou 
identificar 5 regimes diferentes: 
- FVA: fluidização vigorosa com arraste de partículas, a fluidização ocorre de 
maneira vigorosa e a alta velocidade do ar acarreta no arraste de partículas. 
- FV: fluidização vigorosa, a fluidização também é vigorosa (com formação de 
bolhas), entretanto sem arraste de partículas. A faixa de velocidade em que 
ocorre esse período proporciona uma boa mistura entre as partículas de PHB e o 
ar. 
- FP: fluidização pesada, a faixa de velocidade em que ocorre esse período a 
fluidização ocorre com bastante dificuldade, consequentemente, não se pode 
garantir a homogeneidade na distribuição do ar entre as partículas no leito. 
- FM: fluidização mínima ou incipiente, o ar passa suavemente entre as partículas 
no leito permitindo apenas uma pequena elevação da altura formada pela carga 
de PHB, sem a formação de bolhas. 
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- LF: leito fixo, a velocidade com que o ar passa através do leito não é suficiente 
para ocasionar o aumento da altura estática do leito. 
Nas Figuras 4.1, 4.2 e 4.3 podem ser visualizadas as faixas de velocidades em que 
ocorreu cada regime observado. Já na Figura 4.4 todas as curvas fluidodinâmicas 
encontram-se reunidas para a realização de uma análise comparativa do comportamento 
fluidodinâmico nas três condições experimentais testadas. 
 
Figura 4.1: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente e 
Hz7f = . 
 
Figura 4.2: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente e 
Hz10f = . 
 
 
Capítulo 4 – Resultados e Discussão____________________________________________ 
 90  
 
 
Figura 4.3: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente e 
Hz13f = . 
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Figura 4.4: Curva fluidodinâmica do PHB úmido em LFPR à temperatura ambiente e 
Hz13e10,7f = . 
A velocidade de mínima fluidização vigorosa pulsada (VMV) foi determinada por 
meio de observação visual. O valor de VMV corresponde à velocidade em que ocorre a 
transição entre os regimes FP e FV (conforme identificado nas Figuras 4.1, 4.2 e 4.3). A 
Tabela 4.1 descreve os valores encontrados para VMV em cada ensaio fluidodinâmico. 
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Tabela 4.1: Valores de VMV obtidos nos os ensaios fluidodinâmicos para as frequências de 
pulsação do ar: 7, 10 e 13 Hz. 
 
 
 
 
 
Observando os gráficos das Figuras 4.1 a 4.3 verifica-se que a inclinação da curva 
de ∆P em função de Var difere (aumenta) na mudança do regime FP para FV, podendo ser 
assim configurado um critério gráfico para a determinação de VMV. Entretanto é 
necessário analisar um conjunto mais amplo de dados de fluidodinâmica em LFPR, 
incluindo outros materiais, para confirmar esse critério de classificação de VMV. 
De acordo com a Tabela 4.1, não foi possível identificar diferenças significativas 
entre os valores de VMV para as frequências de pulsação do ar testadas. Apesar de a 
literatura apresentar registros de que a pulsação do ar interfere na queda de pressão do leito 
(NITZ, 2006), por meio da Figura 4.4 não foi possível verificar tendência da queda de 
pressão no leito em função de f . Entretanto, para Hz10f =  o comportamento 
fluidodinâmico foi mais favorável, com queda de pressão moderada e regime com 
patamares de estabilidade. 
O estudo fluidodinâmico foi determinante no estabelecimento do intervalo de 
velocidade do ar utilizado no estudo da secagem. A partir da análise das curvas e da 
observação visual do regime dinâmico, escolheu-se como ponto central do planejamento 
experimental para estudar a secagem, a VMV, o limite inferior foi de 25%<VMV 
(velocidade que apresenta uma fluidização pesada) e o limite superior foi de 25%>VMV 
(velocidade que apresenta uma fluidização vigorosa sem arraste de partículas). 
4.2 Estudo da secagem do PHB em LFPR 
Baseado no estudo fluidodinâmico e testes preliminares foi possível estabelecer as 
condições operacionais de secagem. A vazão estabelecida em cada ensaio foi calculada em 
função da temperatura do ar e da queda de pressão na placa de orifício utilizando-se a 
f (Hz)  
7 10 13 
VMV (m/s) 0,6 0,5 0,5 
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Equação 3.1. A partir dos valores de vazão e a área transversal do leito obteve-se a 
velocidade do ar, seguindo-se o planejamento fatorial da Tabela 4.2. 
Tabela 4.2: Condições operacionais dos ensaios de secagem. 
 
Durante a realização dos ensaios de secagem foi feita observação visual do 
comportamento das partículas dentro do leito que possibilitou identificar 3 regimes 
diferentes: 
- Regime 1: caracterizado pelo início da secagem, com formação de canais 
preferenciais, zonas mortas no leito e verificação de elutriação. Esse regime 
durou aproximadamente 5 minutos. Para os ensaios que foram realizados sob 
alta temperatura e velocidade (Tar=90oC e Var=25%>VMV) esse regime pôde 
ser praticamente desprezado, pois não chegou a atingir nem 5 minutos. 
- Regime 2: nesse regime ocorreu a formação de pequenos aglomerados de 
partículas com uma fluidização pesada, alta taxa elutriação (até 
aproximadamente 10 minutos) e explosão de grandes bolhas de ar. Entretanto, 
sem a formação de zonas mortas. Esse regime durou aproximadamente de 10 a 
Ensaio 
arT  (oC) f  (Hz) arV  (m/s) 
T70F7V-25 70 7 25% < VMV = 0,40 
T70F7V+25 70 7 25% > VMV = 0,75 
T70F13V-25 70 13 25% < VMV = 0,40 
T70F13V+25 70 13 25% > VMV = 0,65 
T90F7V-25 90 7 25% < VMV = 0,40 
T90F7V+25 90 7 25% > VMV = 0,75 
T90F13V-25 90 13 25% < VMV = 0,40 
T90F13V+25 90 13 25% > VMV = 0,65 
T80F10MVF 80 10 VMV = 0,50 
T80F10MVF 80 10 VMV = 0,50 
T80F10MVF 80 10 VMV = 0,50 
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25 minutos (dependendo das condições de secagem). Nos regimes 1 e 2 foi 
possível observar que o material apresentava grande quantidade de água de 
surperfície. 
- Regime 3: apresentou fluidização vigorosa com excelente mistura no leito. 
Nesse regime não se verificou a ocorrência de canais preferenciais, explosão de 
grandes bolhas de ar e elutriação. Esse comportamento permaneceu até o 
término do ensaio. 
4.2.1 Parâmetros do LFPR medidos durante a secagem 
Conforme descrito no item 3.5, durante os ensaios de secagem foram 
acompanhadas a evolução da temperatura e umidade relativa do ar, diferença de pressão, e 
quantidade de partículas elutriadas do LFPR. A seguir estão ilustradas as curvas obtidas 
com os dados adquiridos do leito em função do tempo. 
4.2.1.1 Temperatura e umidade relativa do ar 
A Tabela 4.3 descreve as condições iniciais do ar de entrada em cada experimento. 
Contém valores de temperatura e umidade relativa instantes antes de carregar o LFPR com 
o PHB úmido. Percebe-se que valores baixos de umidade relativa do ar foram garantidos 
(UR1<6%) por meio da instalação de um leito de sílica por onde o ar passava antes de 
entrar no leito. 
Tabela 4.3: Condições iniciais do ar de entrada para cada experimento realizado. 
 T1 (oC) UR1(%)  T1 (oC) UR1(%) 
T70F7V-25 75 + 1 5,8 + 0,1 T80F10VMV 80 + 1 4,2 + 0,1 
T70F7V+25 70 + 1 4,8 + 0,1 T90F7V-25 91 + 1 3,2 + 0,1 
T70F13V-25 72 + 1 4,9 + 0,1 T90F7V+25 90 + 1 2,3 + 0,1 
T70F13V+25 71 + 1 5,2 + 0,1 T90F13V-25 92 + 1 2,4 + 0,1 
T80F10VMV 81 + 1 3,2 + 0,1 T90F13V+25 92 + 1 2,3 + 0,1 
T80F10VMV 81 + 1 3,8 + 0,1    
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A Figura 4.5 ilustra as curvas de temperatura do ar de entrada (T1) em função do 
tempo de secagem. Nota-se que o controle da temperatura foi satisfatório uma vez que para 
os patamares de 70 e 90oC, T1 permaneceu constante durante as 2 horas de experimento. 
Para o ponto central, T1=80oC, o controle também foi efetivo conforme os resultados 
mostrados mais adiante. 
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Figura 4.5: Temperatura do ar na entrada do leito em função do tempo de secagem. 
A Figura 4.6 mostra a evolução da temperatura bulk do leito (T2) em função do 
tempo de secagem. A estabilização dessa temperatura ocorreu numa faixa de 20 a 30 
minutos (dependendo das condições de secagem) após a alimentação, em um patamar 
menor que a temperatura do ar de entrada. Os efeitos iniciais estão relacionados ao contato 
do material com o leito, à temperatura do ar e à evaporação da umidade de superfície. O 
fato de T2 apresentar uma curva inicialmente crescente e atingir a estabilidade decorrido um 
certo tempo está relacionado à troca de calor entre o ar aquecido e o material. Antes de T2 
atingir estabilidade (Regimes 1 e 2), o ar aquecido fornece calor necessário para evaporar a 
água de superfície existente no material, que está a temperatura ambiente ao ser alimentado 
no leito. Quando a estabilidade de T2 é atingida, a umidade começa a ser escassa na 
superfície do sólido melhorando, dessa forma, a condição fluidodinâmica do leito (Regime 
3). 
De acordo com a Figura 4.6, a frequência de pulsação do ar não influenciou a troca 
de calor entre o ar aquecido e o produto. O mesmo comportamento não foi verificado para a 
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temperatura e a velocidade do ar, pois à medida que essas duas variáveis foram aumentadas 
o tempo necessário para T2 atingir a estabilidade diminuiu. 
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Figura 4.6: Temperatura bulk do leito em função do tempo de secagem. 
As curvas da temperatura e umidade do ar na região acima da altura do leito de 
partículas em função do tempo de secagem foram traçadas na Figura 4.7. Percebe-se que a 
estabilidade da temperatura do ar é atingida cerca de 20 a 40 minutos (dependendo das 
condições de secagem) após a alimentação do leito. 
Através da Figura 4.7-a é possível identificar que, ao contrário da frequência de 
pulsação, as variáveis de processo temperatura e velocidade do ar contribuíram para que T3 
atingisse estabilidade em menor tempo.  
A Figura 4.7-b mostra valores elevados de umidade relativa do ar antes de se 
completar 20 a 40 minutos de secagem (dependendo das condições de secagem). Isso 
ocorreu, pois no início da secagem, o PHB apresentava grande quantidade de água de 
superfície que, pela sua retirada, provocou a umidificação do ar de secagem na região 
acima do leito de partículas. No final dos ensaios de secagem a água de superfície estava 
escassa do material e UR3 assumiu valores próximos a UR1. 
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Figura 4.7: Temperatura (a) e umidade (b) na região acima da altura do leito de partículas 
em função do tempo de secagem. 
Conforme ilustrado pela Figura 4.8, o tempo que T4 demora a atingir estabilidade 
depende da temperatura e velocidade do ar de secagem e não depende da frequência de 
pulsação do ar. Neste caso, o tempo necessário para atingir estabilidade é de 20 a 50 
minutos (dependendo das condições de secagem), uma faixa ligeiramente mais ampla do 
que a verificada para as temperaturas T2 e T3 devido à distância percorrida pelo ar até a 
saída do leito. 
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Figura 4.8: Temperatura do ar na saída do leito em função do tempo de secagem. 
A Figura 4.9 ilustra os parâmetros do ar no LFPR medidos nas regiões 1, 2, 3 e 4 
(Figura 3.6) para as condições operacionais do ponto central do planejamento experimental. 
Observa-se uma boa repetição dos parâmetros de processo, sendo os maiores desvios 
detectados antes de se completar 20 minutos de secagem, período em que o material ainda 
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apresentava grande quantidade de água na superfície. Esses desvios podem ser associados 
ao período de instabilidade do leito (canais preferenciais e zonas mortas) observado 
visualmente durante os primeiros 5 minutos de secagem (Regime 1). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.9: Parâmetros do LFPR medidos nas regiões 1, 2, 3 e 4 para as condições do ponto 
central do planejamento experimental. 
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4.2.1.2 Diferença de pressão (∆P) 
As Figuras 4.10 e 4.11 revelam as oscilações dos Regimes 1, 2 e 3 (áreas 
hachuradas) ocorridas no leito por meio da resposta dada pelo acompanhamento da queda 
de pressão em função do tempo de secagem. As diferenças de comportamento observadas 
refletiram de forma direta nos valores medidos de queda de pressão no leito, como pode ser 
visto na análise que se segue. 
De acordo com as Figuras 4.10 e 4.11, ∆P atingiu um valor elevado no primeiro 
ponto, decorrente da formação de zonas mortas observadas no Regime 1. Já durante o 
Regime 2, a queda de pressão assumiu um comportamento decrescente para a maioria dos 
experimentos, isso ocorreu pois a formação de pequenos aglomerados de partículas podem 
ocasionar discretos canais preferenciais que facilitam a passagem do ar, fazendo com que a 
queda de pressão no leito seja reduzida. 
Após aproximadamente 30 minutos de ensaio, a fluidização torna-se vigorosa 
(Regime 3), pois praticamente toda a água de superfície foi evaporada do sólido. Esse 
comportamento pode ser identificado, nas Figuras 4.10 e 4.11, por uma discreta elevação na 
queda de pressão que permanece constante até o término dos ensaios. 
Analisando-se as Figuras 4.10 e 4.11 é possível afirmar que a velocidade do ar no 
leito é a variável que mais exerceu influência no aumento da queda de pressão. Além disso, 
quando se trabalhou com uma velocidade maior que a VMV foi possível verificar o efeito 
negativo que a frequência de pulsação do ar exerceu na queda de pressão. Já para a variável 
temperatura não foi possível identificar nenhum efeito exercido na queda de pressão. 
O efeito negativo da pulsação do ar pode ser justificado da seguinte forma: quando 
se trabalha com uma velocidade alta, acima da VMV, o fato de haver um período de 
intermitência menor no leito (para frequências de pulsação maiores) faz com que o leito 
fique mais expandido (em altura), com as partículas mais dispersas. A maior expansão do 
leito provoca uma diminuição nos valores de ∆P, ocasionada pela menor resistência à 
passagem do gás entre as partículas. 
Capítulo 4 – Resultados e Discussão____________________________________________ 
 99  
0 20 40 60 80 100 120 140
Tempo (min)
0
1000
2000
3000
4000
5000
∆P
 
n
o 
le
ito
 
(P
a)
1 2 3
 
 
Figura 4.10: Queda de pressão no leito em função do tempo – comportamento dinâmico das 
partículas durante a secagem a 70oC. 
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Figura 4.11: Queda de pressão no leito em função do tempo – comportamento dinâmico das 
partículas durante a secagem a 90oC. 
4.2.1.3 Massa de partículas elutriadas 
A análise fluidodinâmica (item 4.1) mostrou que a fluidização do PHB úmido 
ocorre somente sob valores elevados de velocidade do ar no leito. Embora essas condições 
pudessem representar um problema de elutriação de partículas, a Figura 4.12 mostra que as 
partículas foram elutriadas somente durante o Regime 1 e parte do Regime 2, sendo mais 
acentuada nos primeiros 10 minutos de secagem. Nesses dois regimes o material apresenta 
muita água de superfície resultando na formação de pequenos aglomerados que ao serem 
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desfeitos pela passagem do gás em alta velocidade provocam a formação de grandes bolhas 
de ar. A explosão dessas bolhas faz com que as partículas mais finas sejam arremessadas 
para cima e secas rapidamente, consequentemente são elutriadas para fora do leito. Quando 
o sistema atinge estabilidade dinâmica, a explosão de grandes bolhas de ar não mais ocorre 
e a elutriação é cessada. 
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Figura 4.12: Elutriação de partículas durante os experimentos de secagem. 
De acordo com a Tabela 4.4 cerca de 10 a 15% das partículas alimentadas no leito 
foram elutriadas. Considerou-se esse valor aceitável, uma vez que não prejudicou o 
comportamento dinâmico durante a secagem. Deve-se ressaltar que as partículas elutriadas 
consistem principalmente de finos e algumas partículas quebradas, possivelmente, devido 
ao atrito entre si e com as paredes do leito. 
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Tabela 4.4: Valores de massa de elutriado (Me) para cada experimento de secagem. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.2.2 Curvas de secagem 
Utilizando-se as medidas de umidade (base seca) obtidas pelo método da estufa 
para amostras retiradas em diferentes intervalos (ver procedimento de secagem item 3.5) 
durante a secagem, foram traçadas curvas com as seguintes coordenadas: 
- Conteúdo de umidade do material em função do tempo de secagem; 
- Taxa de secagem em função do conteúdo de umidade do material. 
As Figuras 4.13 e 4.15 ilustram as curvas de secagem para o PHB de todos os 
ensaios realizados. A Figura 4.14 revela a confiabilidade dos resultados por meio da 
ilustração das curvas de cinética de secagem obtidas para o ponto central. Observa-se que 
as curvas se repetiram, apresentando maior desvio durante a fase inicial da secagem. Esse 
desvio é justificado pela instabilidade dos primeiros minutos, já verificado pelas curvas de 
acompanhamento dos parâmetros do ar no LFPR (item 4.2.1). 
Ensaio Me (g) 
T70F7V-25 67,8 ±  0,1 
T70F7V+25 87,5 ±  0,1 
T70F13V-25 46,8 ±  0,1 
T70F13V+25 94,9 ±  0,1 
T90F7V-25 49,9 ±  0,1 
T90F7V+25 85,9 ±  0,1 
T90F13V-25 61,2 ±  0,1 
T90F13V+25 68,2 ±  0,1 
T80F10VMV 70,4 ±  0,1 
T80F10VMV 66,2 ±  0,1 
T80F10VMV 60,7 ±  0,1 
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Figura 4.13: Conteúdo de umidade do material em função do tempo de secagem nas 
condições operacionais propostas pelo planejamento experimental. 
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Figura 4.14: Conteúdo de umidade do material em função do tempo de secagem no ponto 
central do planejamento experimental. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.15: Taxa de secagem em função do conteúdo de umidade do material nas 
condições operacionais propostas pelo planejamento experimental. 
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As curvas de secagem do PHB em LFPR indicaram um período de secagem 
inicial, bastante curto, caracterizado pelo Regime 1 observado; seguido por um período à 
taxa constante que durou aproximadamente de 10 a 25 minutos (dependendo das condições 
de secagem). Esse segundo período ocorreu durante o Regime 2 observado, em que as 
partículas apresentam grande quantidade de água de superfície e a água foi liberada sem 
haver resistência da estrutura porosa do material, pois era a água de superfície que estava 
sendo evaporada. 
O período de taxa de secagem decrescente foi predominante e ocorreu durante o 
Regime 3 observado. Esse resultado difere do resultado obtido por Lima (2004) que obteve 
curvas de secagem para o PHB com período de taxa predominantemente constante. Isso 
pode ser justificado pelo fato de que as amostras utilizadas por Lima (2004) foram 
reumidificadas, e as amostras utilizadas no presente trabalho são provenientes do processo 
produtivo antes de entrar no secador. Quando o material é reumidificado, dependendo das 
condições de reumidificação, a água pode permanecer somente na superfície do sólido, e 
neste caso a curva de secagem tende a apresentar período predominantemente a taxa 
constante. 
A partir da segunda hora de secagem, a de taxa de secagem do PHB em LFPR 
atingiu valores extremamente baixos. Sendo então possível determinar a umidade de 
equilíbrio (Xeq), utilizada no adimensional de umidade, que é definida quando a taxa de 
secagem atinge um valor praticamente nulo em cada condição experimental. O valor obtido 
para Xeq é também chamado de conteúdo de umidade de equilíbrio dinâmico. 
Apesar de a taxa de secagem atingir valores praticamente nulos a partir de 1 hora 
de ensaio, fez-se necessário estender o tempo de secagem para 2 horas com o objetivo de se 
atingir valores extremamente baixos de umidade final, recomendável para o pós-
processamento do PHB nas suas diversas aplicações (limite de 0,5%). 
A influência das variáveis do processo foi revelada por meio de análise 
comparativa entre as curvas de secagem do PHB em LFPR. De acordo com as Figuras 4.16 
e 4.17 observa-se que a temperatura e a velocidade do ar no leito exerceram um efeito 
positivo na secagem, influenciando o comportamento da curva na região de taxa de 
secagem constante e decrescente. Na Figura 4.16– b observa-se um salto no valor de taxa 
constante ao se aumentar a temperatura. O mesmo ocorre para a velocidade do ar (Figura 
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4.17-b), porém com menor amplitude. Esse comportamento referente à temperatura e à 
velocidade do ar já é teoricamente esperado, pois a forte influência das condições externas 
na taxa de secagem se deve à grande quantidade de água de superfície presente no material 
no início do processo. 
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Figura 4.16: Influência da temperatura do ar de entrada nas curvas de secagem. 
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Figura 4.17: Influência da velocidade do ar no leito nas curvas de secagem. 
Escolheu-se o extremo inferior e superior de temperatura e de velocidade do 
planejamento fatorial (Tabela 3.3) para se verificar o efeito da pulsação do ar na secagem. 
A Figura 4.18 ilustra as curvas de secagem dos ensaios T70F7V-25, T70F13V-25, 
T90F7V+25 e T90F13V+25. 
De acordo com a Figura 4.18, a frequência de pulsação do ar praticamente não 
influenciou o comportamento das curvas de secagem do PHB em LFPR, nem provocou 
alteração nos valores de taxa de secagem constante (Figura 4.18 – b), concordando com 
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outros resultados da literatura (BLACHA-JURKIEWICZ et al., 1987; GAWRZYNSKI et 
al., 1989; JEZOWSKA, 1993; NITZ, 2006 e SOUZA et al., 2008). 
Figura 4.18: Influência da frequência de pulsação do ar nas curvas de secagem. 
4.2.3 Ajuste dos dados experimentais de cinética de secagem 
Conforme verificado anteriormente, o PHB apresentou período de taxa de secagem 
constante e decrescente. Para descrever o processo de secagem durante o período de taxa 
constante utilizou-se a equação de uma reta (ajuste linear, desprezando-se os pontos 
pertencentes ao Regime 1). Já para o período de taxa decrescente utilizou-se o modelo 
teórico representado pela segunda lei de Fick para geometria esférica (Equação 2.6). O 
valor do raio utilizado na Equação 2.6 foi obtido por meio da média do diâmetro de Sauter 
calculado para o PHB liofilizado e seco em LFPR. Na Tabela 4.5 são apresentados os 
valores das constantes do ajuste linear (período de taxa constante) e os valores de 
difusividade efetiva (Def) obtidos utilizando-se até o décimo termo da série da Equação 2.6. 
Por meio dos coeficientes de correlação, confirma-se a existência de um período 
de taxa de secagem constante e um bom ajuste do modelo teórico representado pela 
segunda lei de Fick para geometria esférica aos dados experimentais, durante o período de 
taxa decrescente. Significando que as condições simplificadoras adotadas na solução da 
equação diferencial (Equação 2.3) se aplicam ao modelo físico da secagem do PHB, quais 
sejam: não ocorrência de encolhimento, a difusividade efetiva é constante, a resistência 
externa à difusão pode ser desprezada, o material é homogêneo e possui forma geométrica 
simples. 
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Tabela 4.5: Ajuste de 
eq0
eq
XX
XX
−
−
 em função do tempo utilizando-se a equação de uma reta 
para o período de taxa constante e o modelo teórico representado pela segunda lei de Fick 
para geometria esférica para o períodos de taxa decrescente. 
Equação de uma reta 
tBA
XX
XX
eq0
eq
⋅−=
−
−
 
Modelo teórico – 2ª lei de Fick 
∑
∞
=








−=
−
−
1n
2
ef22
22
eq0
eq
R
tD
nexp
n
16
XX
XX
pi
pi
 Ensaios 
A B r2 Def (cm2/s) x 107 r2 
T70F7V-25 0,639 0,0200 0,9656 1,404 0,9574 
T70F7V+25 0,569 0,0279 0,9446 1,939 0,9248 
T70F13V-25 0,586 0,0175 0,9722 1,477 0,9915 
T70F13V+25 0,550 0,0251 0,9971 1,994 0,9609 
T90F7V-25 0,696 0,0296 0,9995 2,090 0,9899 
T90F7V+25 0,589 0,0430 0,9574 3,271 0,9790 
T90F13V-25 0,816 0,0353 0,9494 1,687 0,9738 
T90F13V+25 0,616 0,0439 0,9703 3,092 0,9769 
T80F10VMV 0,660 0,0288 0,9965 1,769 0,9950 
T80F10VMV 0,768 0,0319 0,9897 1,822 0,9971 
T80F10VMV 0,797 0,0372 0,9999 1,903 0,9934 
A Figura 4.19 exemplifica de forma clara uma cinética de secagem ajustada 
linearmente para o período de taxa constante e pela segunda lei de Fick durante o período 
de taxa decrescente, onde se observa uma ótima concordância entre os dados experimentais 
e as curvas de ajuste. 
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Figura 4.19: Ajuste linear para o período de taxa constante e ajuste ao modelo 
teórico representado pela segunda lei de Fick para a geometria de uma esfera, ensaio 
T90F7V-25. 
4.2.4 Análise estatística dos resultados obtidos 
A análise quantitativa dos resultados obtidos foi realizada por meio de métodos 
estatísticos, utilizando-se o programa STATISTICA® versão 5.5 para as respostas: massa 
de partículas elutriadas (Me), taxa de secagem na fase constante (Nc), teor de umidade final 
(Xf/X0) e difusividade efetiva (Def). A Tabela 4.6 contém os valores obtidos para cada 
resposta em todos os experimentos propostos pelo planejamento experimental. 
A partir da análise estatística dos resultados obtidos, estimou-se o efeito das 
condições de processo em Me, Nc, Xf/X0 e Def. A significância estatística dos efeitos 
individuais e interações das variáveis independentes é confirmada nos diagramas de Pareto 
das Figuras 4.20 a 4.23, em que os efeitos estatisticamente significativos estão à direita da 
reta vertical indicativa do limite de confiança de 95%. 
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Tabela 4.6: Valores obtidos para Me, Nc, Xf/X0 e Def  em cada ensaio do planejamento 
experimental. 
Ensaios Me (g) Nc (min-1) Xf/X0 Def (cm2/s) x 107 
T70F7V-25 67,8 ±  0,1 0,0200 0,025588 1,404 
T70F7V+25 87,5 ±  0,1 0,0279 0,022137 1,939 
T70F13V-25 46,8 ±  0,1 0,0175 0,024015 1,477 
T70F13V+25 94,9 ±  0,1 0,0251 0,020927 1,994 
T90F7V-25 49,9 ±  0,1 0,0296 0,012058 2,090 
T90F7V+25 85,9 ±  0,1 0,0430 0,015051 3,271 
T90F13V-25 61,2 ±  0,1 0,0353 0,014068 1,687 
T90F13V+25 68,2 ±  0,1 0,0439 0,010977 3,092 
T80F10VMV 70,4 ±  0,1 0,0288 0,014287 1,769 
T80F10VMV 66,2 ±  0,1 0,0319 0,016335 1,822 
T80F10VMV 60,7 ±  0,1 0,0372 0,016227 1,903 
4.2.4.1 Massa de partículas elutriadas como resposta do planejamento fatorial 
O diagrama de pareto da Figura 4.20 mostra que a velocidade do ar exerceu um 
efeito positivo na elutriação total das partículas de PHB, conforme esperado. Já a 
temperatura exerceu um efeito negativo, pois o aumento da temperatura favorece a 
evaporação da água de superfície melhorando, desta forma, a condição fluidodinâmica do 
leito. Quando o leito trabalha sob uma boa condição dinâmica não há ocorrência de grandes 
explosões de bolhas de ar e, consequentemente, a quantidade de partículas elutriadas é 
reduzida. Apesar de não se mostrar significativa, ao nível de confiança de 95%, a 
frequência de pulsação do ar mostrou uma tendência negativa sobre a quantidade elutriada, 
pois o aumento da frequência de pulsação também melhora a condição dinâmica do leito 
devido à redução dos períodos de intermitência, ocasionando uma redução na quantidade de 
partículas elutriadas.  
Capítulo 4 – Resultados e Discussão____________________________________________ 
 109  
,2571156
1,362713
-2,69971
-3 ,00825
-4,47381
13,75568
p=,05
Me (g) - Efeito estimado 
f X Var
Tar X f
Tar X Var
f
Tar
Var
 
Figura 4.20: Diagrama de pareto para massa de partículas elutriadas. 
4.2.4.2 Taxa de secagem na fase constante como resposta do planejamento fatorial 
A Figura 4.21 indica que temperatura do ar exerce um efeito positivo na taxa de 
secagem constante. O mesmo ocorre para a velocidade do ar, porém com menor efeito. A 
forte influência das condições externas na taxa de secagem constante se deve a grande 
quantidade de água de superfície presente na amostra no período de taxa constante. Essa 
análise estatística confirma a falta de efeito da frequência de pulsação do ar, já discutido no 
item 4.2.2 quando foram comparadas as curvas de cinética de secagem. 
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Figura 4.21: Diagrama de pareto para taxa de secagem constante. 
 
Capítulo 4 – Resultados e Discussão____________________________________________ 
 110  
4.2.4.3 Teor de umidade final como resposta do planejamento fatorial 
O diagrama de pareto da Figura 4.22 mostra que somente a temperatura exerceu 
efeito significativamente estatístico para Xf/X0. Na fase final da secagem, toda a umidade 
de superfície já foi evaporada, restando apenas a umidade localizada no interior da estrutura 
porosa do material. Neste caso, só a temperatura é eficaz na retirada dessa umidade mais 
interna. 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.22: Diagrama de pareto para a umidade final. 
4.2.4.4 Difusividade efetiva como resposta do planejamento fatorial 
A Figura 4.23 revela que o parâmetro Def obtido pelo ajuste do modelo teórico 
representado pela segunda lei de Fick é influenciado positivamente pela velocidade, 
temperatura do ar de entrada e a interação entre essas duas variáveis independentes. 
O efeito positivo da velocidade do ar na difusividade efetiva é resultado do 
aumento da transferência de calor convectiva que é ocasionado pelo aumento da velocidade 
do ar. Para velocidade alta do ar ocorre o aumento do coeficiente de transferência de calor 
convectivo promovendo uma elevação na temperatura da amostra. Esse aumento da 
temperatura da amostra aumenta a difusividade efetiva. Portanto, os valores de difusividade 
efetiva devem ser relacionados com o aumento da temperatura da amostra pelo aumento da 
velocidade do ar (PARK et al., 2002; OLIVEIRA, 2005). A forma como o LFPR 
proporcionou o contato entre as partículas e o ar favoreceu bastante a transferência de calor 
convectiva, diminuindo a resistência externa à transferência de massa. Por esse motivo o 
efeito da velocidade do ar foi ligeiramente mais pronunciado do que o efeito da temperatura 
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sobre a difusividade efetiva. Os resultados para os efeitos das variáveis independentes 
estudadas sobre a resposta difusividade efetiva estão apresentados na Tabela 4.7. 
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Figura 4.23: Diagrama de pareto para difusividade efetiva. 
Tabela 4.7: Efeito das variáveis independentes estudadas sobre a difusividade efetiva. 
Fatores 
Efeito 
x 107 
Desvio padrão 
x 107 
p 
Média 2,0407 0,02028 0,000099* 
Tar 0,8315 0,04755 0,003255* 
f -0,1132 0,04755 0,140258 
Var 0,9096 0,04755 0,002722* 
Tar x f -0,1776 0,04755 0,064801 
Tar x Var 0,3837 0,04755 0,015012* 
f x Var 0,0517 0,04755 0,390208 
* Fatores significativos ao nível de significância de 95% (ou seja, p < 0,05) 
Os coeficientes de regressão codificados obtidos para as variáveis independentes 
significativas (p<0,05) estão apresentados na Tabela 4.8. O modelo codificado da 
difusividade efetiva em função das variáveis estudadas significativas está apresentado na 
Equação 4.1. Nessa equação as seguintes unidades devem ser consideradas: Tar em oC e Var 
em m/s; obtendo-se Def em cm2/s  
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Tabela 4.8: Coeficientes codificados estimados para as variáveis independentes, excluindo 
termos não significativos, para a difusividade efetiva. 
Fatores 
Coeficiente de regressão 
x 107 
Desvio padrão 
x 107 
p 
Média 2,0407 0,02028 0,000099 
Tar 0,4157 0,02378 0,003255 
Var 0,4548 0,02378 0,002722 
Tar x Var 0,1919 0,02378 0,015012 
arar
7
ar
7
ar
77
ef VT101919,0V104548,0T104157,0100407,2D ⋅⋅⋅+⋅⋅+⋅⋅+⋅=
−−−−
       (4.1) 
Os resultados da análise de variância (ANOVA) para o ajuste dos dados 
experimentais ao modelo proposto pela Equação 4.1 estão apresentados na Tabela 4.9. O 
coeficiente de determinação (R2) representa a proporção da variação na resposta que pode 
ser explicada pelo modelo. Ou seja, para a secagem do PHB, 91,97 % da variação na 
difusividade efetiva pode ser explicada por meio do modelo da Equação 4.1. O erro puro 
calculado foi baixo, indicando boa reprodutibilidade dos dados. Lembrando que, como 
foram feitas apenas repetições no ponto central e não réplica dos experimentos assume-se 
que todos os pontos apresentam variâncias iguais. 
De acordo com a Tabela 4.10, pode-se considerar que o modelo estatístico é válido 
com um nível de significância de 95%. Uma vez que o valor de Fcalculado da regressão em 
relação aos resíduos foi maior que o Ftabelado e o valor de Fcalculado da falta de ajuste em 
relação ao erro puro foi menor que o Ftabelado. Uma vez validado o modelo estatístico, foi 
possível obter a superfície de resposta para a difusividade efetiva em função das variáveis 
significativas estudadas. Comprovando que para níveis elevados de valores das variáveis 
independentes, obtem-se um alto valor para a resposta analisada, ou seja, a difusividade 
efetiva é maior quanto maior os valores de velocidade e temperatura do ar. 
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Tabela 4.9: Análise de variância (ANOVA) para a resposta difusividade efetiva. 
Fonte de variação 
Soma quadrática 
(SQ) 
No de graus de 
liberdade 
Média quadrática 
(MQ) 
Regressão 3,332 3 1,111 
Resíduos 0,29090 7 0,04156 
Falta de ajuste 0,2819 5 0,05638 
Erro puro 0,009045 2 0,004523 
Total 3,6227 10 0,36230 
Resíduos = Falta de Ajuste + Erro puro; R2 = 0,9197, R2ajustado =0,8853 
Tabela 4.10: Valores para o teste F para a resposta difusividade efetiva. 
 Fcalculado Ftabelado 
r
R
MQ
MQ
 
26,72 4,35 
ep
faj
MQ
MQ
 
12,47 19,30 
 
 
Figura 4.24: Superfície de resposta obtida a partir do modelo codificado baseado no erro 
puro, correspondente à difusividade efetiva. 
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A comparação entre os valores experimentais e calculados, através do modelo 
linear para a difusividade efetiva é ilustrado na Figura 4.25-a. A distribuição dos pontos em 
torno da reta ideal confirma o bom ajuste já verificado pela análise da variância 
(R2ajustado=0,8853). Na Figura 4.25-b observa-se uma distribuição aleatória dos resíduos em 
função do modelo proposto. 
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Figura 4.25: (a) Valores preditos em função dos valores observados e (b) Distribuição dos 
resíduos em função do modelo linear para a difusividade efetiva. 
4.2.5 Medidas de umidade pelo método da estufa e Karl Fischer 
A análise comparativa entre as curvas de cinética de secagem obtidas com medidas 
de umidade (base úmida) pelo método da estufa (UEstufa) e Karl Fischer (UKF) permitiu a 
identificação de um outro solvente além da água nas amostras de PHB. Conforme exposto 
no Capítulo 2, esse solvente permanece nas amostras como um resíduo, após o processo de 
extração. 
A Tabela 4.11 descreve os valores obtidos para UKF e UEstufa em diversos tempos 
de secagem para o experimento T90F13V+25. Considerou-se aceitável os valores de desvio 
médio inferiores a 10% para as determinações realizadas em triplicata. Os dados 
provenientes dos demais experimentos do planejamento experimental apresentaram 
comportamento semelhante e encontram-se em anexo. 
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Tabela 4.11: Medidas de umidade (base úmida) obtidas pelo método da estufa e Karl 
Fischer para diferentes tempos de secagem e seus respectivos desvios. 
 Condição experimental: T90F13V+25 
Tempo UKF D.R.M. UEstufa D.R.M. 
(min) (%) (%) (%) (%) 
0 27,31 1,11 33,51 3,88 
3 15,38 1,17 20,26 0,66 
6 11,27 1,99 14,42 0,17 
9 7,65 3,08 10,92 0,23 
12 5,48 4,00 8,03 2,63 
15 3,81 9,15 6,67 2,09 
20 1,68 14,11 4,68 0,069 
25 1,33 2,51 3,35 1,92 
30 1,15 2,74 2,62 1,41 
40 0,41 2,99 1,47 0,040 
50 0,29 1,98 0,94 6,97 
60 0,24 8,02 0,79 0,70 
80 0,24 4,87 0,68 2,99 
100 0,18 4,42 0,63 4,54 
120 0,13 6,83 0,55 2,10 
A Figura 4.26 ilustra as curvas de cinética de secagem para o experimento 
T90F13V+25. As barras de erros em cada ponto para UKF e UEstufa, não se sobrepuseram em 
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nenhum momento, indicando a veracidade da diferença entre a quantidade de água (obtida 
pelo Karl Fischer) e a quantidade de umidade total (obtida pela estufa).  
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Figura 4.26: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T90F13V+25, sendo (a) a primeira hora de secagem e (b) a segunda hora de 
secagem. 
Uma maneira de quantificar a diferença entre água e solvente é por meio das 
equações descritas abaixo que fornecem valores para a razão água/solvente (RA/S), em cada 
ponto da cinética de secagem. A Figura 4.27 ilustra os valores de RA/S em função do tempo 
de secagem para os experimentos do planejamento experimental, exceto para o ponto 
central. 
sasvt mmmm ++=                                                                                              (4.2) 
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Figura 4.27: Razão água/solvente (RA/S), em cada ponto da cinética de secagem. 
Na Figura 4.27, a linha tracejada indica o momento em que ocorre a inversão das 
proporções entre água e solvente. No início de todos os ensaios as amostras de PHB 
apresentavam mais água que solvente. Em média RA/S torna-se menor que 1 a partir da 
primeira hora de secagem. De acordo com as curvas de secagem, apresentadas no subitem 
4.2.2, a partir de 1 hora de secagem, a taxa de secagem atinge valores praticamente nulos. 
Significando que a umidade mais interna é composta predominantemente por solvente. 
Como a temperatura de ebulição do solvente é maior que a da água, seria necessário 
aumentar a temperatura do ar de entrada para que ocorra a remoção completa do solvente. 
A Tabela 4.12 descreve os valores finais de umidade (base úmida) obtida em cada 
experimento do planejamento experimental pelo método Karl Fischer e da estufa. Não foi 
possível obter nenhuma relação entre RA/S e a variação das condições operacionais, 
entretanto em todos os casos verifica-se diferença entre as medidas obtidas pelos 2 métodos 
testados. 
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Tabela 4.12: Umidade final (base úmida) obtida em cada experimento do planejamento 
experimental pelo método Karl Fischer e da estufa. 
Ensaio Uf_KF (%) Uf_Estufa (%) RA/S 
T70F7V-25 0,44 1,22 0,56 
T70F7V+25 0,30 0,95 0,46 
T70F13V-25 0,27 1,16 0,30 
T70F13V+25 0,25 0,93 0,37 
T90F7V-25 0,17 0,56 0,44 
T90F7V+25 0,14 0,69 0,25 
T90F13V-25 0,17 0,64 0,36 
T90F13V+25 0,14 0,55 0,34 
T80F10VMV 0,31 0,74 0,72 
T80F10VMV 0,29 0,73 0,66 
T80F10VMV 0,30 0,74 0,68 
4.2.6 Escolha das condições ótimas de secagem 
De acordo com os resultados apresentados foi possível escolher a condição ótima 
de secagem dentre as testadas pelo planejamento, como a do ensaio T90F7V-25 por ter 
atingido o menor valor para a umidade final obtida pelo método da estufa (Tabela 4.12). 
Além disso, deve-se levar em consideração que à temperatura de 90oC foram 
atingidos os menores valores de umidade de equilíbrio em menor tempo. Como velocidade 
não influenciou o valor final de umidade aconselha-se trabalhar com uma velocidade 25% 
abaixo da VMV, com o objetivo de gerar economia energética. A frequência máxima 
recomendada é de 10Hz, pois nesse valor foi verificado pelas curvas fluidodinâmicas um 
comportamento fluidodinâmico favorável com queda de pressão moderada e patamares de 
estabilidade. 
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O próximo item descreve a caracterização do PHB antes e após a secagem em 
LFPR. As análises de caracterização mais sofisticadas foram realizadas somente para os 
ensaios T70F7V-25, T90F13V+25, T90F7V-25 e T80F10VMV, extremos, ponto 
considerado ótimo e ponto central do planejamento experimental respectivamente. 
4.3 Caracterização física das partículas de PHB 
A caracterização física do PHB foi realizada antes e após a secagem. Para as 
análises inviáveis de serem feitas com o material úmido pela limitação dos equipamentos, 
fez-se a análise comparativa antes e após secagem com o PHB liofilizado como sendo o 
material antes da secagem, conforme já explicado no Capítulo 3. 
4.3.1 Distribuição do tamanho de partículas 
A Tabela 4.13 apresenta os resultados para o diâmetro médio de Sauter obtidos 
para as amostras de PHB antes da secagem (liofilizado) e após todos os ensaios realizados 
em LFPR. 
Os dados descritos na Tabela 4.13 não apresentaram uma tendência para os valores 
de SD calculados em função das condições de secagem. Por este motivo, não foi possível 
realizar uma análise comparativa entre o diâmetro de Sauter do PHB liofilizado e as 
amostras secas em LFPR. Além disso, comparando-se o diâmetro médio de Sauter obtido 
para o PHB liofilizado com as amostras após a secagem, percebe-se que para algumas 
condições experimentais ambos apresentaram a mesma ordem de grandeza. 
Lima (2004) obteve um diâmetro médio de Sauter igual a 716 µm para o PHB 
seco. Comparando-se os valores experimentais de diâmetro médio de Sauter, obtidos no 
presente estudo, com o valor fornecido pela literatura percebe-se uma diferença aceitável, 
pois o PHB é um material biológico que pode sofrer alterações de tamanho dependendo das 
condições em que foi produzido.  
Para uma melhor visualização do efeito da secagem na distribuição granulométrica 
das partículas de PHB foram traçadas curvas que ilustram a porcentagem de massa retida 
em função do diâmetro de abertura de cada peneira. A Figura 4.28 mostra as curvas de 
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distribuição granulométrica para cada condição experimental de secagem e para o PHB 
liofilizado. 
Tabela 4.13: Diâmetro médio de Sauter para amostras de PHB liofilizado e para o PHB 
seco em LFPR. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 SD (µm) 
PHB liofilizado 816 + 37 
T70F7V-25 846 
T70F7V+25 876 
T70F13V-25 858 
T70F13V+25 970 
T90F7V-25 839 
T90F7V+25 891 
T90F13V-25 834 
T90F13V+25 858 
T80F10VMV 946 
T80F10VMV 841 
T80F10VMV 795 
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Figura 4.28: Distribuição granulométrica – porcentagem de massa retida em função do 
diâmetro de abertura de cada peneira. 
A Figura 4.28 revela que o PHB liofilizado apresenta uma ampla distribuição 
granulométrica com a maioria das partículas de diâmetro em torno de 800 µm. 
Comparando-se as curvas de distribuição granulométrica do PHB liofilizado com o PHB 
seco em LFPR pode-se afirmar que a secagem provocou quebra das partículas pois mesmo 
havendo a elutriação das partículas finas as curvas de distribuição granulométrica para o 
material seco em LFPR estão ligeiramente deslocadas para a esquerda. No final do processo 
de secagem a maioria das partículas do leito apresentavam diâmetro em torno de 700 µm. 
4.3.2 Distribuição de massa molecular 
Foi realizada a análise de cromatografia de permeação em gel para o PHB úmido e 
seco em LFPR nas condições T70F7V-25, T90F7V-25 e T90F13V+25. Na Tabela 4.14 
estão descritos os valores de massa molar ponderal média (Mw) e da polidispersidade 
(Mw/Mn) das amostras analisadas. 
De acordo com a Tabela 4.14 não houve uma considerável alteração na 
distribuição de massa molecular após a secagem em LFPR. Logo, as condições de operação 
aplicadas à secagem no presente trabalho encontram-se dentro de uma faixa de segurança 
não acarretando em danos nas propriedades mecânicas do PHB. 
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Tabela 4.14: Valores de massa molar ponderal média (Mw) e da polidispersidade (Mw/Mn) 
para o PHB úmido e seco nas condições T70F7V-25, T90F7V-25 e T90F13V+25. 
Amostras Mw (Da) Polidispersidade 
PHB úmido 690.336 2,38 
T70F7V-25 685.514 2,23 
T90F7V-25 690.730 2,39 
T90F13V+25 631.124 2,54 
4.3.3 Medidas de densidade 
As medidas de densidade são importantes na caracterização de um material 
particulado, pois resultam em parâmetros capazes de avaliar as características do 
escoamento e a porosidade do material. 
4.3.3.1 Densidade bulk solta e empacotada – Índice de Carr 
O Índice de Carr ( IC ) calculado pela Equação 3.4 que envolve valores de 
densidade bulk solta e empacotada pode ser utilizado para classificar o escoamento de um 
material de acordo com a Tabela 4.15. 
Tabela 4.15: Índice de Carr para escoamento de partículas sólidas (ALDEIA, 2004). 
Características do escoamento Índice de Carr (IC) 
Coesivo > 28 
Fluidez média 20 – 25 
Fluidez boa 16 – 20 
Fluidez ótima 0 – 16 
A Tabela 4.16 mostra os valores de densidade bulk solta e empacotada com seus 
respectivos valores de IC  para o PHB úmido, liofilizado e seco nas condições ótimas de 
secagem (T90F7V-25) em LFPR. 
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Tabela 4.16: Densidade bulk solta e empacotada e índice de Carr para o PHB úmido, 
liofilizado e ponto ótimo do planejamento. 
 bsρ  (g/mL) beρ  (g/mL) IC  (%) 
PHB úmido 0,49 0,71 31 
PHB liofilizado 0,46 0,48 4 
PHB – ensaio T90F7V-25 0,49 0,52 5 
De acordo com a Tabela 4.16, o PHB úmido apresenta-se coesivo ( IC >28%). A 
coesividade é resultado do alto teor de umidade capaz de formar discretas pontes de água 
nos pontos de contato entre as partículas sólidas. Esse resultado concorda com o 
comportamento dinâmico do PHB úmido em LFC, verificado durante os testes 
preliminares, onde foram verificados slugs flutuantes (ver Figura 2.8-c). Quando seco em 
LFPR ou liofilizado o índice de Carr cai abruptamente, devido a ausência de água, podendo 
classificar o PHB como um material de ótima fluidez de acordo com a Tabela 4.15. 
4.3.3.2 Densidade real e aparente - Porosidade 
A Tabela 4.17 descreve um resumo dos resultados fornecidos pelo porosímetro de 
mercúrio e picnômetro a gás Helio para as amostras de PHB liofilizado. 
Tabela 4.17: Valores de densidade aparente, real e porosidade obtidos por diferentes 
técnicas para o PHB liofilizado. 
 Densidade 
aparente (g/mL) 
Densidade 
real (g/mL) 
Porosidade 
(%) 
Porosimetria por intrusão de mercúrio 0,7368 1,2351 40,3470 
Picnometria a gás helio - 1,2439 - 
Método das densidades - - 40,7670 
O porosímetro por intrusão de mercúrio utilizado não é capaz de detectar a 
presença de microporos, mas o fato de a porosidade obtida pelo método das densidades e 
pelo porosímetro serem praticamente iguais mostra que o material estudado não apresenta 
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microporos (Tabela 4.17). Significando que para as amostras de PHB liofilizado, a técnica 
de porosimetria por intrusão de mercúrio foi precisa na determinação da densidade real e 
porosidade, ou seja, todos os poros foram acessíveis à intrusão de mercúrio. 
Segundo a IUPAC, os microporos são poros com diâmetros que não excedem a 
0,002 µm, os macroporos são definidos como poros com diâmetros superiores a 0,05 µm, e 
os mesoporos são poros de tamanhos intermediários a estes, 0,002 a 0,05 µm. 
De acordo com gráfico da Figura 4.28 que foi obtido pelo porosímetro de intrusão 
de mercúrio, o PHB liofilizado apresenta uma distribuição de diâmetro de poros (Dporos) 
bimodal. Pode-se afirmar que existe uma estreita faixa de mesoporos 0,01<Dporos<0,05µm e 
uma maior concentração de macroporos na faixa 4<Dporos<90µm. 
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Figura 4.29: Gráfico de porosimetria de mercúrio. 
O fato de Var ter assumido um efeito ligeiramente maior que Tar na difusividade 
efetiva pode estar associado ao fato de o PHB ser um material poroso (porosidade em torno 
de 40%, Tabela 4.17) e com predominância de macroporos (Figura 4.29). Provavelmente a 
presença de macroporos contribuiu para o aumento do transporte de água para a superfície, 
o que favoreceu a transferência de calor convectiva que, por sua vez, é diretamente 
influenciada pela velocidade do ar. 
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4.3.4 Análise morfológica 
O microscópio eletrônico de varredura (MEV) foi utilizado com o objetivo de se 
fazer uma análise morfológica das partículas de PHB liofilizado e seco em LFPR. Por meio 
desta análise não foi possível identificar a influência das condições de secagem nas 
amostras secas em LFPR. Conforme ilustrado nas figuras contidas no Anexo B, as análises 
realizadas para as condições T70F7V-25, T80F10VMV, T90F13V+25 e T90F7V-25 
apresentaram as mesmas características morfológicas. Entretanto, quando comparado o 
PHB seco em LFPR com o PHB liofilizado algumas diferenças foram observadas com 
relação ao tamanho e morfologia das partículas. A Figura 4.30 ilustra a comparação entre 
partículas de PHB liofilizado e secas em LFPR sob condições consideradas ótimas de 
secagem (T90F7V-25). 
 
(a) 
 
(b) 
Figura 4.30: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição T90F7V-25. 
Imagem ampliada 50 vezes. 
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De acordo com a Figura 4.30-a, o material liofilizado apresenta partículas finas 
que não aparecem na amostra seca em LFPR. Conclui-se que esses são os finos que foram 
elutriados durante a secagem em LFPR (Figura 4.30-b). Sob uma visualização com 
aumento de 50 vezes do tamanho original observou-se que após a secagem não houve 
formação de aglomerados, ou seja, as partículas secas em LFPR e liofilizadas apresentaram 
formato semelhante. A comparação entre o material liofilizado e seco na condição 
T90F7V-25 também foi realizada com uma ampliação de imagem obtida pelo MEV de 500 
e 2000 vezes o tamanho original (Figuras 4.30 e 4.31). Desta forma foi possível identificar 
detalhes sobre a morfologia das partículas. 
 
(a) 
 
(b) 
Figura 4.31: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição T90F7V-25. 
Imagem ampliada 500 vezes. 
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Figura 4.32: (a) Material liofilizado e (b) Material seco em LFPR na condição T90F7V-25. 
Imagem ampliada 2000 vezes. 
As Figuras 4.31 e 4.32 ilustram que houve alteração na estrutura do material após 
a secagem, possivelmente provocada em parte pela quebra das partículas ao se chocarem 
entre si e com as paredes do leito durante a passagem do ar em alta velocidade. Essa quebra 
aumentou a área superficial de cada partícula e tornou possível uma melhor visualização da 
porosidade do material. 
 
(a) 
 
(b) 
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4.4 Análise térmica do PHB por TGA 
A curva de DTGA (Figura 4.33) mostra as inflexões da curva de TGA em 3 
pontos, sendo em 67,97oC, 135,99oC e 299,81oC. Cada inflexão corresponde ao ponto 
central dos intervalos de temperatura I, II e III, respectivamente. Os dados de massa perdida 
nos intervalos de temperatura identificados estão descritos na Tabela 4.18. 
 
Figura 4.33: Termograma para o PHB úmido. 
Pode-se afirmar que os valores de massa perdida descritos na Tabela 4.18 para 
cada intervalo de temperatura correspondem a: 
- Intervalo I: a massa perdida é referente à quantidade de água presente na 
amostra. 
- Intervalo II: a massa perdida é referente à quantidade de solvente presente na 
amostra. 
- Intervalo III: a massa perdida corresponde à quantidade de sólidos presente na 
amostra. 
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Tabela 4.18: Intervalos I, II e III de temperatura com os respectivos valores de massa 
perdida obtidos do termograma do PHB úmido. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Os dados obtidos na análise térmica por TGA confirmam os dados obtidos na 
Figura 4.27. Ao se calcular a relação água/solvente, entre os intervalos I e II, obtem-se o 
valor 6,5 que se encontra dentro da média dos valores de RA/S quando o tempo é igual a 
zero, ou seja, antes de o material ser alimentado no LFPR. 
De acordo com a análise térmica por TGA pode-se também afirmar que a 
temperatura empregada no LFPR encontra-se dentro da faixa de segurança, sem riscos de 
ocorrer a degradação do material. 
  
 
Intervalo de 
temperatura 
Valores medidos 
Ti (oC)  40,01 
Tf (oC) 91,51 
Massa perdida (mg) 4,293 I
 
Massa perdida (%) 23,065 
 
  
Ti (oC) 114,19 
Tf (oC) 150,21 
Massa perdida (mg) 0,814 I
I 
Massa perdida (%) 4,372 
 
  
Ti (oC) 278,36 
Tf (oC) 306,14 
Massa perdida (mg) 13,254 II
I 
Massa perdida (%) 71,206 
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CAPÍTULO 5 
CONCLUSÕES  
E SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
5.1 Conclusões 
Com base nos resultados apresentados no presente estudo, algumas conclusões 
foram obtidas com relação ao estudo da fluidodinâmica e da secagem do PHB úmido em 
LFPR; caracterização física antes e após a secagem proposta; e análise térmica do PHB 
úmido, conforme segue. 
5.1.1 Fluidodinâmica do PHB em LFPR 
O PHB apresentou um excelente comportamento fluidodinâmico em LFPR. Não 
foi possível observar influência da pulsação do ar na queda de pressão do leito durante os 
ensaios fluidodinâmicos. Entretanto, a frequência de pulsação de 10Hz foi a que apresentou 
comportamento mais favorável com queda de pressão moderada e regime com patamares 
de estabilidade. 
Por meio dos ensaios fluidodinâmicos foi possível determinar a velocidade de 
mínima fluidização vigorosa pulsada (VMV), parâmetro que ajudou a estabelecer a 
velocidade empregada no planejamento experimental da secagem. 
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5.1.2 Secagem do PHB em LFPR 
O secador LFPR foi eficiente na secagem do PHB. Nas condições consideradas 
ótimas para a secagem (T90F7V-25) foi atingido o valor 0,56% de umidade. Este valor 
encontra-se no limite do recomendável para o pós-processamento do PHB nas suas diversas 
aplicações. 
As curvas de secagem do PHB indicaram um período de taxa de secagem 
constante seguido por um período à taxa de secagem decrescente. Apesar de a taxa de 
secagem atingir valores praticamente nulos a partir de 1 hora de ensaio, optou-se por 
estender o tempo de secagem para 2 horas com o objetivo de se alcançar valores 
extremamente baixos de umidade final.  
Durante a secagem, a velocidade do ar no leito influenciou positivamente a queda 
de pressão no leito. Para valores de velocidade 25%>VMV observou-se que quanto maior 
era a frequência de pulsação do ar, menor era a queda de pressão no leito. 
A elutriação das partículas ocorreu somente nos primeiros 10 minutos de secagem 
e cerca de 10 a 15% das partículas alimentadas no leito foram elutriadas. A elutriação não 
prejudicou o comportamento fluidodinâmico do PHB durante a secagem. 
Os dados experimentais de umidade (base seca) em função do tempo ajustaram-se 
bem à equação de uma reta, durante o período de taxa constante, e ao modelo proposto pela 
segunda lei de Fick para a geometria esférica, durante o período de taxa decrescente. Com 
isso foi possível calcular a difusividade efetiva (Def) das partículas de PHB durante a 
secagem.  
Verificou-se que a temperatura e a velocidade exerceram um efeito positivo na 
taxa de secagem constante e na difusividade efetiva. Sendo que para a resposta Def foi 
possível validar um modelo codificado (R2=91,97%) com as variáveis com influência 
estatisticamente significativas Tar, Var e TarxVar. 
Constatou-se a existência de um outro solvente além da água nas amostras de PHB 
quando as curvas de secagem obtidas com medidas de umidade feitas em estufa e Karl 
Fischer foram comparadas. Entretanto, não foi possível identificar algum efeito que as 
condições operacionais exerceram na razão água/solvente em função do tempo de secagem. 
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5.1.3 Caracterização física das partículas de PHB antes e após a secagem proposta 
Os ensaios de caracterização física mostraram que não houve degradação das 
partículas de PHB após a secagem em LFPR nas condições testadas. 
A elutriação das partículas finas e a quebra dos aglomerados de partículas 
ocasionaram um estreitamento das curvas de distribuição granulométrica para o material 
seco em LFPR. No final do processo de secagem, a maioria das partículas do leito 
apresentava diâmetro em torno de 700 µm. 
Não houve alteração na distribuição de massa molecular após a secagem em 
LFPR. Significando que as condições de operação aplicadas à secagem encontram-se 
dentro de uma faixa de segurança, não acarretando em danos nas propriedades mecânicas 
do PHB. 
O PHB úmido apresentou-se coesivo com IC >28%. Ao ser retirada a água o IC  
foi para 4 a 5%, sendo possível classificar o PHB seco como um material de ótima fluidez. 
Mostrando que a umidade formava discretas pontes de água nos pontos de contato entre as 
partículas sólidas e acarretava coesão, fator esse que impossibilita o PHB de ser seco em 
um secador de leito fluidizado convencional. 
O PHB liofilizado apresentou uma distribuição de diâmetro de poros (Dporos) 
bimodal. Verificou-se que existe uma estreita faixa de mesoporos 0,01<Dporos<0,05µm e 
uma maior concentração de macroporos na faixa 4<Dporos<90µm. Para as amostras de PHB 
liofilizado a técnica de porosimetria por intrusão de mercúrio foi precisa na determinação 
da densidade real e porosidade, ou seja, todos poros foram acessíveis à intrusão de 
mercúrio. O PHB liofilizado apresentou porosidade em torno de 40%. 
As análises realizadas em MEV mostraram que não houve diferença de 
características morfológicas entre as amostras de PHB secas em LFPR. A análise 
morfológica mostrou que o material liofilizado apresenta partículas finas que foram 
elutriadas durante a secagem em LFPR. Sob uma visualização com aumento de 50 vezes do 
tamanho original observou-se que após a secagem não houve formação de aglomerados, ou 
seja, as partículas secas em LFPR e liofilizadas apresentaram formato semelhante. Para 
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ampliação de 500 e 2000 vezes o tamanho original foi possível identificar detalhes sobre a 
morfologia das partículas. Ocorreu alteração na estrutura do material após a secagem, que 
pode ter sido provocada pela quebra das partículas ao se chocarem entre si e com as paredes 
do leito durante a passagem do ar em alta velocidade. Essa quebra aumentou a área 
superficial de cada partícula e tornou possível uma melhor visualização da porosidade do 
material. 
5.1.4 Análise térmica do PHB úmido por TGA 
A análise TGA ajudou a distinguir a presença de solventes à medida que os 
componentes voláteis foram liberados quando aquecidos. Além disso, o termograma do 
PHB úmido mostrou que a maior temperatura empregada no LFPR neste trabalho encontra-
se dentro da faixa de segurança, sem riscos de ocorrer degradação do material. 
5.2 Sugestões para trabalhos futuros 
A partir do estudo fluidodinâmico realizado no presente trabalho foi possível 
determinar VMV por meio de observação visual. Em um trabalho futuro é interessante que 
VMV seja determinada utizando-se um critério gráfico. Para isso seria necessário um maior 
conjunto de dados de fluidodinâmica em LFPR, incluindo outros materiais. 
Nas condições de secagem consideradas ótimas (T90F7V-25) foi atingido o valor 
0,56% de umidade. Como este valor encontra-se no limite do recomendável para o 
processamento do PHB, seria aconselhável empregar uma temperatura maior de secagem 
em um secador LFPR com uma estrutura que suportasse ser aquecida até pelo menos 
200oC. O material deve ser aquecido a uma temperatura que esteja dentro do limite de 
segurança para não ocorrer a degradação do material (até 10% inferior à temperatura de 
fusão do material). 
Uma alternativa seria utilizar a secagem combinada do LFPR com um leito 
fluidizado convencional, utilizando-se pulsação de ar até o momento em que os 
aglomerados de partículas fossem desfeitos, resultando em economia energética do 
processo. A secagem combinada também pode ser realizada em LFPR e assistida por 
microondas situação na qual podem-se atingir valores extremamente baixos de umidade em 
Capítulo 5 – Conclusões e sugestões para trabalhos futuros_________________________ 
 134  
um tempo reduzido. É interessante que as duas sugestões de secagem combinada citadas 
sejam acompanhadas de uma análise da viabilidade econômica do equipamento em escala 
industrial. 
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ANEXO A 
Medidas de umidade pelo método da estufa e Karl Fischer 
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Figura A.1: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T70F7V-25. 
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Figura A.2: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T70F7V+25. 
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Figura A.3: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T70F13V-25. 
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Figura A.4: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T70F13V+25. 
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Figura A.5: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T90F7V-25. 
  145  
0
5
10
15
20
25
30
35
0 20 40 60 80 100 120 140
Tempo (min)
U 
(%
)
Karl Fischer
Estufa
 
Figura A.6: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T90F7V+25. 
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Figura A.7: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método da estufa e Karl Fischer, 
no ensaio T90F13V-25. 
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Figura A.8: Cinética de secagem com dados obtidos pelo método Karl Fischer, no ponto 
central T80F10VMV. 
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ANEXO B 
Caracterização física das partículas de PHB 
 
 
Figura B.1: Material seco em LFPR na condição T70F7V-25. Imagem ampliada 50 vezes. 
 
Figura B.2: Material seco em LFPR na condição T80F10VMV. Imagem ampliada 50 vezes. 
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Figura B.3: Material seco em LFPR na condição T90F13V+25. Imagem ampliada 50 vezes. 
 
 
